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COMPOSITIONS COMPOSITES DE CHARGES OU PIGMENTS MINERA.UX OU 
ORGANIQUES CO-STRUCTURES OU CO-ADSORBES ET LEURS UTIUSATIONS 



La pr6sente invention conceme le domaine des compositions composites de 
charges ou pigments mindraux ou organiques contenant au moins deux charges ou 
pigments minfiraux ou organiques de nature diff6rente ainsi que leurs utilisations 
dans le domaine papetier pour la fabrication du papier, la masse ou le couchage ou 
encore tout autre traitement de surface du papier ainsi que dans les domaines des 
peintures aqueuses ou non aqueuses ainsi que des matidres plastiques. 

Les pigments ou charges composites sont couranunent employes de nos jours pour 
tout type de fabrication du papier, la masse, le couchage ou tout autre traitement 
de surface du papier pour am^liorer la qualit6 du papier telle que par exemple les 
propri6t6s d'opacitfi, de blancheur, de brillance des feuilles de papier ou encore 
des caract6ristiques d'imprimabilitd. 

Une technique couramment utilis6e pour Tobtention des pigments ou charges 
composites consiste k mflanger une charge min6rale, telle que par exemple un 
carbonate de calcium naturel avec une charge min^rale telle que par exemple le 
talc (FR 2 526 061) ou bien encore une charge min6rale telle que le talc avec une 
autre charge min6rale telle que le kaolin calcinfi (EP 0 365 502). 

Deux autres types de proc6d6s sont 6galement connus, dans Tart ant6rieur pour 
permettre de mettre au point des pigments ou charges composites r6pondant aux 
entires n6cessaires k leur utilisation dans le domaine papetier. 

Une premifere cat6gorie de ces proc6d6s coimus dans Tart ant6rieur est relative la 
formation de r6seaux entre les particules pigmentaires errant ainsi de nombreux 
vides internes qui sont alors la cause des ameliorations des propri6t6s optiques des 
charges pigmentaires parfois mesur6es par im coefficient de diffusion de la 
lumifere S. 
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Ainsi le brevet WO 92/08755 ddcrit un proc6d6 de formation d'aggr^gats par 
floculation et 6ventuellement par precipitation in situ du carbonate de calcium, 
cette floculation 6iant consficutive aux interactions ioniques obtenues par la mise 
5 en OBuvre de polymfires anioniques de haut poids molfculaire pour floculer les 
particules min6rales auxquelles sont ajout6s, k la surface du mineral, des cations 
multivalents tels que Tion calcium. 

De mfime le brevet US 5,449,402 r6v61e un produit obtenu par une m6t|iode de 
10 creation de vides internes bas6e sur des interactions ioniques ou dectrostatiques 
tout comme rUS 5,454,864 ou encore I'US 5^44,487 ou le EP 0 573 150 qui 
proposent un pigment composite dont la preparation est bas6e sur les forces 
d'attraction ionique. 

15 Ces proc^dds bas6s sur les forces d' attraction ionique sont sensibles aux forces 
ioniques mises en jeu dans les formulations de sauce de couchage papetifere ou de 
charge de masse du papier et ne garantissent pas la mise en oeuvre de ces pigments 
dans les applications telles que le couchage ou la charge de masse du papier. 

20 Une deuxi&me categoric de ces m6tbodes connues dans I'art ant6rieur pour obtenir 
des pigments i caract6ristique optique ameiior6e fait appel k I'utilisation de 
composes organiques du silicium (US 4,818,294 ; US 5,458,680) ou des composes 
k base de chlorures (US 4,820,554; US 4,826,536; WO 97/24406). 

25 Enfin une demiSre m6thode connue pour am€liorer la blancheur (WO 97/32934) 
consiste k revetir les particules pigmentaires par une autre particule pigmentaire 
telle que de tr^s fines particules de carbonate de calcium pr6cipit6. Mais une telle 
methode n'est pas basee sur la mise en (cuvre d'un agent liant organique creant 
une co-stmcture. 

30 

Face k ce probieme d 'amelioration des proprietes optiques telles que par exemple 
I'opacite, la blancheur, la coloration ou la brillance ou bien encore d 'amelioration 
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des caract6ristiques d'imprimabilit6, la Demandercsse a, selon rinvention, mis au 
point des compositions composites, stehes ou non aqueuses ou encore aqueuses, 
de charges ou pigments min6raux ou organiques permettant d'amdliorer au moins 
Tune des propri6t6s optiques ou d'imprimabilit6 requises dans les diff6rents 
domaines d' applications tout en obtenant une composition macroscopiquement 
homogdne et stable malgr^ les forces ioniques pr6sentes dans les formulations 
bien connues telles que les sauces de couchage papetiferes offset ou rotogravure 
ou encore la charge de masse du papier. 

/ 

Ainsi, un des buts de I'invention est d'obtenir des compositions composites sfeches 
ou non aqueuses ou encore aqueuses de charges ou pigments min6raux ou 
organiques contenant au moins deux charges ou pigments min6raux ou organiques 
de nature physique ou chimique diff6rente. 

Les compositions composites de charges ou pigments min6raux ou organiques 
selon rinvention et ayant les qualit6s pr6cit6es constituant un autre but de 
rinvention se caract6risent en ce qu'elles contiennent 

a) au moins deux charges ou pigments min6raux ou organiques dont au moins 
Time pr6sente une surface dot6e d'au moins im site hydrophile et au moins 
Tautre pr6sente une surface dot6e d'au moins un site organophile 

b) au moins un agent liant 

et en ce qu'elles sont co-stmctur6es ou co-adsorb6es c'est-2i-dire en ce que les 
diff6rentes particules minfirales ou organiques pr6sentent une coh6sion stmcturelle 
apportde par la creation d'une liaison ou d'une adhesion entre au moins deux 
particules k 6tats de surface difffirente. 

Ainsi dans toute la suite de la description, par les mots co-structure ou co- 
structures ou co-adsorb^s, la Demanderesse entend la creation d'une liaison entre 
au moins deux charges ou pigments quelconques par la formation d'une stmcture 
comparable k ime liaison ou une adh6sion entre la surface d'une charge ou 
pigment pr^sentant au moins un site hydrophile et la surface de 1 'autre charge ou 
pigment pr6sentant au moins un site organophile k I'aide d'un agent liant qui est 
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un compos6 organique. Ce liant peut fitre support^ par un gaz comme Tair ou tout 
autre gaz. 

En outre, un autre but de Tinvention est la mise au point de compositions 
5 composites stables permettant leur transport et leur stockage pendant plusieurs 
semaines. 

Un autre but de Tinvention est encore la mise au point d'lme composition 
composite de structure macroscopiquement homogfene, ce qui se tradui^ par la 
10 mise au point de sauces de couchage papetidres macroscopiquement stables et 
contenant les compositions aqueuses composites pr6cit6es. 

De plus, un autre but de I'invention est I'utilisation de ces compositions 
composites de charges ou de pigments min^raux ou organiques dans la fabrication 
15 du papier, la masse et/ou le couchage et/ou tout autre composition de traitement de 
surface du papier ainsi que dans le domaine des peintures et dans le domaine des 
matidres plastiques. 

Enfin \m autre but de Tinvention est la mise au point de suspensions contenant les 
20 compositions composites de I'invention ainsi que la mise au point de sauces de 
couchage papetidres ou de compositions de traitement de surface du papier ou 
encore de compositions de charge de masse non couch6e pr6sentant une 
amfilioration d'au moins une des propri6t6s telles que Topacitfi, la blancheur, la 
brillance ou rimprimabilit6. 

25 

II est k noter que ram61ioration de ces propri6t6s depend du domaine 
d'application et que Thomme du m6tier saura adapter les propri6t6s k Tapplication 
fine recherchde. 

30 Ces buts sont atteints gr§ce k la mise en contact de la surface d'un des pigments 
ou charges avec la surface de Tautre des pigments ou charges en pr6sence d'un 
agent liant de manidre k ce que cette mise en contact cr€c la formation d'une 
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structure, entre au moins deux particules min6rales ou organiques de nature 
physique ou chimique diff6rente, c'est-a-dire cr6e la formation d'une structure 
entre elles, au moins Tune d'entre elles pr6sentant une surface dot6e d'au moins 
un site hydrophile et au moins Tune d'entre elles pr6sentant une surface munie 
5 d'au moins un site organophile. 

Par particule minfirale ou organique pr6sentant une surface dotde d'au moins im 
site hydrophile, la Demanderesse entend une particule min6rale ou organique 
partiellement ou totalement mouillable par des substances polair^ sans 
10 ^influence d'un quelconque compost exteme et plus particuliferement 
partiellement ou totalement mouillable par de Teau. 

Les particules min6rales ou organiques pr6sentant une surface dot6e d*au moins 
un site hydrophile peuvent etre de natures physiques ou chimiques trfes diverses 

15 telles que le carbonate de calcium naturel conune par exemple la craie, la calcite, 
le marbre ou toute autre forme de carbonate de calcium naturel pouvant 
notamment provenir de proc6d6 de recyclage, le carbonate de calcium pr6cipit6, 
les dolomies, les hydroxydes d 'aluminium cristallins ou amorphes, les silicates 
pr6cipit6s naturels ou synth6tiques, le sulfate de calcium, le dioxyde de titane, le 

20 blanc satin, les wollastonites, la huntite, les argiles calcin6es par exemple 
provenant de recyclage, Tamidon, ou encore tout type de particules min6rales ou 
organiques organophiles ayant subi im traitement physique tel que par exemple 
Corona ou chimique de manidre k pr6senter au moins im site hydrophile. 

25 Par particule mindrale ou organique pr6sentant une surface dot6e d'au moins un 
site organophile, la Demanderesse entend une particule minSrale ou organique 
partiellement ou totalement mouillable par un fluide organique ou une substance 
organique, cette mouillabilit6 6tant distincte des mdcanismes d'adsorption tels que 
I'attraction 6Iectrostatique ou la complexation. 

30 

Par particule min6rale ou organique pr6sentant une surface munie d'au moins un 
site organophile, la Demanderesse entend une particule min€rale ou organique de 
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natures physiques ou chimiques tits diverses telles que les talcs, les micas, les 
kaolins calcin6s ou non, ou encore I'oxyde de zinc ou les pigments de fer 
transparents ou encore les pigments colorants comme le bleu de phtalocyanine, les 
pigments synth6tiques ^ base de polystyrene, les rfisines ur6e-fonnol, le noir de 
5 caibone, les fibres et farines de cellulose ou encore tout type de particules 
min^rales ou organiques hydrophiles mais qui, apr^s un traitement chimique ou 
physique pr6sente au moins un site organophile c'est-a-dire est mouillable par un 
fluide organique ou une substance organique. 

/ 

10 n est k noter que les quaatitds et rapports pond6raux des divers charges ou 
pigments constitutifs des compositions composites selon I'invention varient de 
0,1 % a 99,9 % en fonction de la nature des divers pigments ou charges. 

Cette creation d'une liaison ou d'une co-structure est mise en 6vidence par le 
15 comportement rh6ologique des compositions composites ainsi que par les 
propri6t6s d'homog6n6it6 des sauces de couchage papetiferes, ou d'imprimabilit6 
du papier. 

Hie se traduit 6galement par une opacity accrue des feuilles de papier sans bois 
20 charg6es k 75,5 g/m^ avec les compositions composites de Tinvention. Cette 
opacity est mesur6e selon la norme DIN 53146 et la mise en oeuvre d'un 
spectrophotomfetre Hrepho 2000 de Datacolor AG (Suisse). 

Ainsi les compositions composites de charges ou pigments min^raux ou 
25 organiques selon Tinvention se caract6risent en ce qu'elles sont co-stmctur6es ou 
co-adsorb6es c'est-k-dire en ce qu'elles possfedent une limite d'6coulement 61ev6e 
k savoir sup6rieure et pr6f6rentiellement au moins quatre fois supfirieure k celle du 
simple melange de charges ou pigments correspondants. 

30 Les compositions composites de charges ou pigments minfiraux ou organiques 
selon Tinvention se caract6risent aussi en ce que les diff6rentes particules 
min£rales ou organiques pr6sentent une cohesion que reflate rhomog6n£it6 
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macroscopique de la suspension de la composition composite el/ou de la sauce de 
couchage comprenant la composition composite. Cette homog6n6it6 
macroscopique s'exprime par la mesure de la teneur d*un des pigments ou charges 
en deux endroits bien distincts de la suspension ou de la sauce de couchage apr^s 
5 plusieurs heures ou plusieurs jours de repos. 

En outre, les compositions composites de charges ou pigments min6raux ou 
organiques selon Tinvention se caract6risent en ce qu'elles contiennent au moins 
un agent liant. Get agent liant est un compos6 organique, pouvant 6tre supports 

10 par un gaz conmie Tair ou tout autre gaz. Get agent liant, compost organique doit 
fitre partiellement ou totalement mouill6 par les surfaces des pigments ou charges 
destines d 6tre mis en contact. De manidre pr6f6rentielle, cet agent liant est choisi 
parmi les polymdres et/ou copolymdres acryliques ou vinyliques ou encore 
polycondensats ou produits de polyaddition tels que par exemple les polymfercs ou 

15 copolymdres, dans leur 6tat totalement acide ou partiellement neutralist ou 
totalement neutralist par des agents de neutralisation contenant des cations 
monovalents ou polyvalents ou leurs melanges, de Tun au moins des monomferes 
tels que Tacide acrylique et/ou mdthacrylique, itaconique, crotonique, fumarique, 
anhydride maltique ou encore, isocrotonique, aconitique, mtsaconique, sinapique, 

20 und6cyl6nique, angtlique et/ou leurs esters respectifs, I'acide acrylamido mtthyl 
propane sulfonique, Tacrol^ine, Tacrylamide et/ou mtthacrylamide, le 
mtthacrylamido propyl trimfithyl anunonium chlorure ou sulfate, le mtthacrylate 
de trimfithyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs homologues en 
acrylate et en acrylamide quatemis6s ou non et/ou le dimfithyldiallylchlorure, la 

25 vinylpyrrolidone ou bien encore un agent liant choisi parmi les acides gras 
lintaires ou ramifits, ou les alcools gras lintaires ou ramifi6s, ou encore les 
amines grasses lin6aires ou ramifites ou cycliques, saturts ou non ou bien encore 
choisi parmi les sels quatemaires prtftrentiellement k chaines grasses lin6aires ou 
ramifites d 'origine v6g6tale ou non . 

30 

En outre, il est k noter que Toptimisation du poids moltculaire de Tagent liant 
dtpend de sa nature chimique* 
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Selon rinvention, I'agent liant est present dans la composition composite ^ raison 
de 0,01 %klO % pr6f6rentiellement de 0,10 % a 1,5 % en poids sec par rapport 
au poids sec total des charges ou pigments. 

5 

Les compositions composites selon Tinvention peuvent 6ventuellement 6tre 
dispers6es dans I'eau, dans des m61anges eau-solvants ou dans d'autres solvants k 
Taide d'un ou plusieurs agents dispersants bien connus de Thomme de Tait, entre 
autre ceux d6crits dans les brevets EP 0 100 947, EP 0 542 643 ou EP 0 542 644, 

10 

II est 6galement important de noter que les compositions composites co- 
structur6es selon I'invention sont compatibles avec d'autres compositions 
aqueuses de charges min^rales ou organiques, c'est-£l-dire qu'elles forment un 
melange stable et homog^ne lorsqu'elles sont simplement m6iang6es k ces autres 
15 suspensions, alors qu'il y a impossibility d'obtenir une suspension homogfene s'il 
n'est pas mis en oeuvre une composition composite co-structur6e selon 
rinvention. 

Les sauces de couchage papeti&re et/ou les compositions de traitement de surface 
20 du papier, selon rinvention sont pr6par6es de manidre connue par Thomme du 
mfitier par melange dans Teau des compositions composites sfeches ou non 
aqueuses ou aqueuses de charges ou pigments min6raux ou organiques selon 
rinvention et d'un ou plusieurs liants d'origine naturelle ou synth6tique tels que 
par exemple Pamidon, la carboxym6thylcellulose, les alcools polyvinyliques ou 
25 encore des latex du type styrfene-butadifene ou styrtoe-acrylate ou encore des latex 
acryliques ou vinyliques ou autres. 

Les sauces de couchage papetidre et/ou les compositions de traitement de surface 
du papier peuvent figalement contenir de manidre connue des additifs usuels tels 
30 que des modificateurs de rhtologie, des charges organiques, des agents anti- 
mousse, des azurants optiques, des agents bioddes, des lubrifiants, des 
hydroxydes alcalins, des colorants et autres. 
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De plus, les suspensions aqueuses contenant les compositions composites, les 
sauces de couchage papeti&re et/ou les compositions de tiaitement de surface du 
papier ou encore les compositions de charge de masse non couch6e selon 
5 Tinvention se caractdrisent en ce qu'elles contiennent les compositions 
composites s6ches ou non aqueuses ou aqueuses selon Tinvention. 

Les suspensions aqueuses contenant les compositions composites, les sauces de 
couchage papetifere et/ou les compositions de traitement de surface du pap^fer selon 
10 rinvention se caraadrisent aussi en ce qu'elles sont macroscopiquement 
homogSnes. 

Cette homog6n6it6 macroscopique se determine par la mesure de la quantity de 
Time des charges en surface et au fond du flacon contenant la sauce de couchage 
15 dilu6e a 40 % ou 20 % en matifere s^he. 

La comparaison de cette quantity de Tune des charges en ces deux points « haut » 
et « has » de la composition selon Tinvention avec la quantity de Tune des charges 
en ces deux points « haut » et « has » du simple mdlange permet alors d'apprteier 
20 qu'il n'y a presque pas de migration de Tune des charges dans ime partie 
pr6f6rentielle de la composition selon rinvention i Tinverse de ce qui se passe 
pour un simple melange. 

Cette homog6n6it6 macroscopique des compositios composites selon rinvention 
25 se traduit par une meilleure homog€n€it6 dans la feuille de papier en raison d'une 
retention et d'une distribution plus homog&ne. 

De plus les suspensions aqueuses selon rinvention ou les sauces de coudiage 
selon rinvention ou les compositions de traitement de surface du papier selon 
30 rinvention ou encore les compositions de charge de masse non couchde selon 
rinvention pr6sentent 6ventuellement au moins une des propri6t6s optiques telles 
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que ropacit6 ou la blancheur ou la brillance ou des propri6t6s d'imprimabilit6 ou 
de density d 'impression am61ior6es. 

Ainsiy de mani^re pr6f6ientielle, les suspensions aqueuses contenant les 
5 compositions composites de Tinvention ou les sauces de couchage selon 
rinvention ou les compositions de traitement de surface du papier selon 
rinvention selon Tinvention se caract^risent en ce qu'elles possddent un 
coefficient de diffusion de la lumi^re S sup^rieur k celui des simples melanges 
correspondants. j 

10 

Les compositions de charge de masse non couch6e selon rinvention se 
caract6risent, de manidre pr6f£rentielle, en ce qu'elles possMent une opacit6, 
d6termih6e selon la norme DIN 53146, sup6rieure k celle des simples melanges 
correspondants. 

15 

De m8me, de mani&re pr6f6rentielle, les suspensions aqueuses contenant les 
compositions composites de rinvention ou les sauces de couchage selon 
rinvention ou les compositions de traitement de surface du papier ou les 
compositions de charge de masse non couch^e selon 1 'invention se caract^risent 
20 en ce qu'elles possfedent une blancheur, dfiterminfe selon la nonne TAPPI T452 
ISO 2470, sup6rieure k celle des simples melanges correspondants. 

De manifere pr6f6rentielle, les sauces de couchage ou les compositions de 
traitement de surface du papier selon rinvention se caract6risent en ce qu'elles 
25 possfedent une brillance TAPPI 75** selon Lehmann sup6rieure it celle d'une sauce 
de couchage contenant les simples suspensions des melanges correspondants . 

Enfin, et de manidre pr6f6rentielle, les sauces de couchage ou les compositions de 
traitement de surface du papier ou les compositions de charge de masse non 
30 couch6e selon rinvention, se caractfrisent en ce que la couibe, d^terminfe selon le 
test d'imprimabilit6 ISIT dont le mode op6ratoire est explicits k I'exemple 9 et 
repr6sentant la force de dScoUement d'encre en fonction du temps, poss^e des 



pentes de mont6e et de descente plus faibles et une valeur maximale plus 61ev6e 
que les sauces de couchage ou les compositions de traitement de surface du papier 
ou les compositions de charge de masse non couch6e contenant les simples 
suspensions des m61anges conespondants. 

5 

De plus, les feuilles de papier contenant, dans la masse, les compositions 
composites selon Tinvention se caract6risent en ce qu*elles possfedent une 
blancheur, d6termin6e selon la norme TAPPI T452 ISO 2470, supfirieure aux 
feuilles de papier contenant, dans la masse, les simples suspensions des n^61anges 
10 de charges ou pigments correspondants et en ce qu'elles possddent ime opacity, 
mesur6e selon la norme DIN 53146, sup^rieure aux feuilles de papier contenant 
les simples suspensions des melanges de charges ou pigments correspondants. 

La port6e et rint6r6t de Tinvention seront mieux pergus grace aux exemples 
IS suivants, qui ne sauraient 6tre limitatifs et notanmient quant k Tordre 
d 'introduction des divers constituants des compositions composites. 

EXEMPLEl : 

Get exemple conceme la preparation des compositions composites contenant 
20 diff6rents pigments ou charges. 

Les viscositds sp^cifiques mentionn^es dans tous les exemples sont d6tenmn6es 
par la mfithode d6finie dans le EP 0 542 643. 

Essai n"^ 1 : 

25 Get essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse k 72 % d'un marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente ^75% des particules ont un diamStre inffirieur h 1 mm determine par 
la mesure S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolym6re 
acrylique de viscosity sp6cifique 6gale ^ 0,8 avec 250 grammes sec d'une 

30 suspension aqueuse de talc finlandais de granulom6trie 6quivalente ^ 45 % des 
particules ont un diam&tre inf6rieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S^digraph 
5100 contenant 0,08 % en poids sec de sonde, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde 
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d'alkyl^ne et 0,15 % en poids sec d*un polyacrylate de sodium de viscosity 
sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse a 70 % de 
concentration d'un melange maibre-talc. 

5 EssaLnl2: 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, on realise la preparation de la composition 
aqueuse co-structur6e selon Tinvention par I'introduction dans un m61angeur et 
sous agitation de : 

- 750 grammes sec de maibre norv6gien de granulomfitrie telle que 7^ % des 

j 

10 particules ont un diam&tre infdrieur h 1 mm d6termin6e par la mesure Sedigraph 
5100, 

- 250 grammes sec d'un talc provenant de Finlande de granulom^trie telle que 
45 % des particules ont un diam^tre inf€rieur k 2 mm d6tennin6e par la mesure 
S6digraph5100, 

15 - 5 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom^rique 6gale k 
90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 
tristyrylpWnol h 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne. 

- la quantity d'eau n^cessaire k la formation de la composition aqueuse co- 
stmctur6e selon Tinvention, k 65% de concentration en matidre s&che. 

20 

Aprhs 30 minutes d'agitation et de formation de la co-structure entre les grains de 
marbre et de talc k Taide de Tagent liant, il est ajout6, k la composition selon 
rinvention, 5,2 grammes sec d'un agent dispersant de I'art ant6rieur k savoir un 
polyacrylate partiellement neutralise k la soude et de viscosit6 sp6cifique 6gale k 
25 03 ainsi que le complement de soude et d'eau n6cessaire pour obtenir une 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'invention pr6sentant une 
concentration en mati&re sfeche 6gale k 59,1 % et un pH entre 9 et 10. 

Essai n'^ 3 : 

30 Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse k 72 % de craie de Champagne de granulometrie 
6quivalente kl5% des particules ont un diamfttre inferieur k 1 nun determine par 
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la mesure S6digraph 5100 et contenant 0,80 % en poids sec d'xin polyacrylate de 
sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale i 0^ avec 250 grammes sec d'line 
suspension aqueuse d'un talc fmlandais de granulomfitrie 6quivalente h45 % des 
particules ont un diamfetre inffirieur k 2 mm d6tennin6 par la mesure S6digraph 
5 5100 cxjntenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde 
d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity 
spteifique 6gale i 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse ^ 62,1 % de 
concentration d 'un melange craie-talc. 

/ 

10 Essain^4 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mSme mode op6ratoire et le 
m£me materiel que dans Tessai n^ 2, en remplagant le maibre par de la craie de 
Champagne de mgme granulomdtrie. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
15 structur6e selon Tinvention, (75 % en poids sec de craie - 25 % en poids sec de 
talc) ^ 57 % de concentration en matiSre s6che. 

Essai n'^ 5 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 granunes sec 
20 d'une suspension aqueuse ^ 51 % de carbonate de calcium pr6cipit6 de 
granulom^trie 6quivalente ^ 60 % des particules ont un diam&tre inf6rieur k 2 mm 
d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 et disperse avec 03 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosity sp6cifique 6gale k 0,7 avec 250 grammes sec 
d'une suspension aqueuse d'un talc finlandais de granulom6trie 6quivalente k 
25 45 % des particules ont un diamfetre inf6rieur ^ 2 nmi d6termin6 par la mesure 
S6digraph 5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un 
polyoxyde d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse k 54J5 % 
d'un melange carbonate de calcium pr6dpit6-talc. 



30 
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Essai 6 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mfime mode op6ratoire et le 
mSme materiel que dans Tessai n** 2, en remplagant le marbre par du carbonate de 
calcium pr6cipit6 de granulom6trie 6quivalente a 60 % des particules ont un 
5 diamfetre inf^rieur k 2 mm. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structur6e selon Tinvention, (75 % en poids sec de carbonate de calcium pr6dpit6 
- 25 % en poids sec de talc) ^ 58 % de concentration en matifere sfeche, 

10 Essai n^ 7 : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse k 72 % de marbre norv6gien de granulom^trie 
6quivalente a 75 % des particules ont un diam&tre inf6rieur k 1 mm d6tennin6 par 
la mesure S6digraph 5100 et contenant 1,00 % en poids sec d'un copolymSre 

15 acrylique de viscositfi sp^cifique 6gale k 0,8 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aquexise d'un mica autrichien de granulom6trie 6quivalente ^ 18 % des 
particules ont un diam&tre inf^iieur k 1 mm d6tennin6 par la mesure S6digraph 
5100 et contenant 0,25 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 
sp^cifique £gale k 0,4 pour obtenir ime suspension aqueuse k 68,6 % de 

20 concentration d'un melange marbre-mica. 

Essai n*" 8 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mdme mode op6ratoire et le 
meme mat6riel que dans I'essai n** 2, en remplagant le talc par du mica autrichien 
25 de granulomdtrie 6quivalente ^ 18 % des particules ont un diam&tre inf6rieur k 
1 nmi. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structur6e selon Tinvention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
30 mica) k 61,3 % de concentration en matifere sfeche. 
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Essai n° 9 : 

Cet essai, illustrant Tart antfirieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d*une suspension aqueuse a 72 % de marbre norv6gien de granulomfitrie 
6quivalente a 75 % des particules ont un diamdtre inf6rieur k 1 mm d6temiin6 par 
5 la mesure S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'lm copolymfere 
acrylique de viscosity sp6cifique 6gale k 0,8 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse d'un kaolin anglais de granulom6trie 6quivalente k 64 % des 
particules ont un diamStre inf6rieur k 1 nun d€termin6 par la mesure S6digraph 
5100 contenant 0,2 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 
10 sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse k 70,2 % de 
concentration d'un m61ange maibre-kaolin. 

Essai n^ 10 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mfime mode op6ratoire et le 
15 m§me materiel que dans 1 'essai n"" 2, en remplagant le talc par du kaolin anglais de 
granulom^trie 6quivalente k64 % des particules ont un diam^tre inffrieur k 1 mm 
d6termin6 par la mesure S6digraph 5100. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
20 structure selon I'invention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
kaolin) k 62,1 % de concentration en matifere sfeche. 

Essai n** 11 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
25 d'lme suspension aqueuse Si 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente klS % des particules ont un diamdtre inf6rieur k 1 ram mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosity sp6cifique 6gale k 0,8 avec 250 granmies sec d'une suspension 
aqueuse d'un dioxyde de titane de type rutile de granulomdtrie €quivalente k%6% 
30 des particules ont im diam&tre inf^rieur k 1 mm d£termin6 par la mesure S6digraph 
5100 contenant 0,32 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity 



2g ^^ilie avant rectifiGatidD 



sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse ^ 71^ % de 
concentration d'un m61ange marbre-dioxyde de titane. 

Essainll2: 

5 Pour cet essai, illustrant Tinvention, la pr6paration de la composition co-structur6e 
est r6alis6e avec le mSme mode op6ratoire et le m6me matfiriel que dans Tessai 
n*" 2, en remplagant le talc par du dioxyde de titane de type rutile de granulom6trie 
6quivalente k 86 % des particules ont un diamStre inf6rieur k 1 mm, 
Aprfes la formation de la co-structure entre les grains de marbre et de dioxyde de 

i 

10 titane a I'aide de Tagent liant, il est ajout6, 0,15 % en poids sec d'un agent 
dispersant de Tart ant6rieur k savoir un polyacrylate de sodiiun de viscosit6 
sp6cifique 6gale ^0,5. 

On obtient alors une suspension aqueuse de la composition composite co- 
15 structur6e selon Tinvention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
dioxyde de titane) k 58,8 % de concentration en matifere s^he. 

Essai n** 13 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
20 d'une suspension aqueuse a 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente a 75 % des particules ont un diamdtre inf6rieur k 1 mm mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymftre acrylique 
de viscosity sp6cifique 6gale k 0,8 avec : 

- 125 grammes sec d'une suspension aqueuse de kaolin anglais de gTanulom6trie 
25 6quivalente ^ 64 % des particules ont un diam&tre inf^rieur k 1 nun mesur6 par 

analyse S6digraph 5100 et contenant 0,3 % en poids sec d'un polyacrylate de 
sodium de viscosity sp6cifique 6gale k 0,4 

- et 125 grammes sec d'une suspension aqueuse de talc finlandais de 
granulom6trie 6quivalente k45 % des particules ont un diam^tre inf^rieur k 2 mm 

30 mesur6 par analyse S6digraph 5100 et contenant 0,08 % en poids sec de sonde, 
1,4 % en poids sec d'un polyoxyde d'alkylfine et 0,15 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosity sp€cifique £gale k 0,4 
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de manifere k obtenir une suspension aqueuse i 70^ % de concentration en matidre 
sfeche d'un m61ange marbre-kaolin-talc. 

Essai n** 14 : 

5 Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec un mode opfiratoire et du materiel 
identique en tout point k Tessai n** 2, en remplagant la moiti6 du talc par du kaolin 
anglais de granulom6trie 6quivalente k 64 % des particules ont un diam^tre 
inf^rieur k 1 mm mesurfee par analyse S6digraph 5100. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
10 structurge selon Tinvention (75 % en poids sec de marbre - 12 J5 % en poids sec de 
kaolin - 12 % en poids sec de talc) i 60,0 % de concentration en matifere sdche. 

Essai n^ 15 : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, est un simple melange de 800 granmies sec 
15 d*une suspension aqueuse a 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente St 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 1 mm mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosity sp6cifique £gale h 0,8 avec 200 grammes sec d'une suspension 
aqueuse d'hydroxyde d 'aluminium cristallin de granulom^trie ^quivalente S 72 % 
20 des particules ont im diam^tre inf6rieur k 2 mm d£termin6 par la mesure S6digraph 
5100 et contenant 03 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 
sp6ci£ique 6gale k 0,7 de manifere k obtenir une suspension aqueuse i 70,9 % de 
concentration en mati^re sfeche d'un mdlange marbre-hydroxyde d'aluminium. 

25 Essai n^ 16 : 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, on r6alise la preparation de la composition 
aqueuse co-structur6e selon I'invention par I'introduction dans un m^langeur et 

sous agitation de : 

30 - 800 grammes sec de marbre norv6gien de granulom6trie telle que 75 % des 
particules ont un diam^tre infdrieur k 1 mm detennin6e par la mesure Sddigraph 
5100, 
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- 200 grammes sec d*im hydroxyde d 'aluminium cristallin de granulom6trie telle 
que 72 % des particules ont un diamStre inf6rieur ^ 2 mm d6temiin6e par la 
mesure S6digraph 5100, 

- 4 grammes sec d*un agent liant acrylique de composition monom6rique 6gale ^ 
5 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 

tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyldne. 

- la quantit6 d'eau nficessaire ^ la formation de la composition aqueuse co- 
structur6e selon Tinvention, k 65% de concentration en matifere s^he. 

/ 

10 Aprfes 30 minutes d'agitation et de formation de la co-stmcture entre les grains de 
marbre et d 'hydroxyde d 'aluminium ^ Taide de 1 'agent liant, il est ajout6, k la 
composition selon I'invention, 5,6 grammes sec d'un agent dispersant de I'art 
ant6rieur k savoir un polyacrylate partiellement neutralis6 k la sonde et de 
viscosit6 sp6cifique 6gale k 0J5 ainsi que le complement de soude et d'eau 

15 nteessaire pour obtenir une suspension aqueuse de la composition composite 
selon I'invention pr6sentant une concentration en matifere sfeche 6gale k 60,3 % et 
un pH entre 9 et 10. 

EssaLnll?: 

20 Get essai, illustrant I'art ant^rieur, est un simple melange de 800 granmies sec 
d'une suspension aqueuse i 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
^quivalente i 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 1 mm mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,8 avec 200 granmies sec d'une suspension 

25 aqueuse d'lm condensat urfe-formol de surface sp6dfique 6gale k 17 mVg 
mesurde selon la m6thode BET (DIN 66132) et contenant 0,5 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodiiun de viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,7 de manifere k obtenir 
une suspension aqueuse ^45,1 % de concentration en mati^re shcht d'lm m61ange 
marbre-condensat d'ur6e-formol. 
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Essai n"^ 18 : 

Get essai, Ulustrant rinvention, est r€alis6 avec im mode op6ratoire et du materiel 
identique en tout point k Tessai n^ 16, en remplagant Thydroxyde d'alximinium 
par un condensat ur6e-formol de surface sp6cifique 6gale k 17 m^/g mesur6e selon 
5 la m6thode BET piN 66132), 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structur6e selon Tinvention (80 % en poids sec de marbre - 20 % en poids sec 
d'un condensat urfie-formol) k 51^ % de concentration en matifere stehe- j 

10 

Essai n^ 19 : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, est un simple melange de 800 granunes sec 
d*xme suspension aqueuse i 72 % de marbre norv6gien de granulomfitrie 

15 6quivalente k75 % des particules ont un diamfetre inffirieur k 1 mm mesur6 par 
analyse Sddigraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscositd spdcifique 6gale k 0,8 avec 200 grammes sec d 'une suspension 
aqueuse de cellulose blanchie de granulom^trie 6quivalente k 99 % des particules 
ont un diamfetre inf6rieur k 75 mm mesur6 par tamiseur k courant d'air du type 

20 Alpine LS 200 et contenant 0,5 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosity sp6cifique 6gale k 0,7 de mani&re § obtenir une suspension aqueuse ^ 
44,8 % de concentration en matifere s6che d'un mfilange maibre-cellulose 
blanchie. 

25 Essai n^ 20 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec un mode op^ratoire et du materiel 
identique en tout point k Tessai n*" 16, en remplajant Thydroxyde d'aluminium 
par de la cellxilose blanchie de granulom6trie 6quivalente i 99 % des particules ont 
un diam&tre inf^rieur k 75 mm mesurde par tamiseur k courant d'air du type 

30 Alpine LS 200. 
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On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
stmcturde selon Tinvention (80 % en poids sec de marbre - 20 % en poids sec de 
cellulose blanchie) ^ 46,9 % de concentration en matifere s&che. 

5 Essain''21 : 

Cet essai, illustrant Tart antfirieur, est un simple m61ange de 500 grammes sec 
d'une craie de Champagne de granulom6trie 6quivalente i 45 % des particules ont 
un diamdtre inf6rieur ^ 2 mm d6teraMn6e par la mesure S^igraph 5100 avec 500 
grammes d'un talc australien de granulom6trie ^quivalente 25 % des p^cules 
10 ont un diamdtre inf6rieur ^ 2 nmi d6tennin6e par la mesure Sfidigraph 5100 pour 
obtenir un m61ange pulv6rulent craie-talc h, 100 % de concentration en mati^re 
stehe. 

Essai n"* 22 : 

15 Pour cet essai, illustrant I'invention, on realise la preparation de la composition 
co-structur6e, sous forme de poudre selon I'invention, par Tintroduction dans un 
m61angeur et sous agitation de : 

- 500 grammes sec d'une craie de Champagne de granulomStrie telle que 45 % des 
particules ont un diam&tre inf6rieur ^ 2 mm d6termin6e par la mesure S6digraph 

20 5100, 

- 500 grammes sec d'un talc provenant d'Australie de granulom6trie telle que 
25 % des particules ont un diamfetre inf6rieur ^ 2 mm d6termin6e par la mesure 
Sddigraph 5100, 

- 10 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom^rique 6gale ^ 
25 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 
tristyrylpMnol ^ 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne. 

EssaLnl23 : 

Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, est un simple melange de 900 granunes sec 

30 

d'une suspension aqueuse d*un talc finlandais de granulom6trie 6quivalente ^ 45% 
des particules ont un diam^tre inf^rieur ^ 2 nmi d6termin6 par la mesure Sddigraph 
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5100 et contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un 
polyoxyde d'dkylene et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosity spdcifique 6gale k 0,4 avec 100 grammes sec d'un kaolin am6ricain de 
granulom6trie 6quivalente k 91% des particules ont iin diamfetre inf6rieur k 0^ 
5 mm d6teraiin6 par la mesure S6digraph 5100 pour obtenir une suspension aqueuse 
k 67,8% de concentration d'lm melange talc-kaolin. 

EXEMPLE2 : 

Cet exemple illustre la pr6paration de compositions composites selon Tinvpntion k 
10 divers ratios de pigments ou charges. 

A cet effet, on pr6pare, avec le m6me mode op6ratoire et le meme materiel que 
dans I'essai n*" 2 i Texception de la quantity d'eau qui est ajoutte en une seule fois 
pour obtenir la concentration en matidre sfeche finale, les compositions composites 
15 selon Tinvention comprenant : 

Essai n° 24 : 

95 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente k62 % des particules ont un 
20 diamfetre infdrieur k 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 

5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
fmlandais de granulom6trie 6quivalente k45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,1 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
25 liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 

m6thacrylate de tristyrylph^nol k 25 moles d'oxyde d'6thylfiine 
et remise en suspension aqueuse k 59,8 % de concentration en matifere sfeche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,67 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'lm polyacrylate partiellement neutralist k la soude et de 
30 viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,54. 
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EssainI25 : 

90 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente k62 % des particules ont un 
diamStre inf6rieur ^ 1 mm d6termin6 par la mesure Sddigraph 5100 
5 10 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulom6trie 6quivalente a 45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur i 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,2 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
10 m6thacrylate de tristyrylphfinol k 25 moles d'oxyde d'ahyldne 

et remise en suspension aqueuse k 59,8 % de concentration en matifere sfeche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,63 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralis6 k la sonde et de 
viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,54. 

15 

Essai n** 26 : 

85 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie fiquivalente k75 % des particules ont un 
diam^tre inffirieur k 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
20 15 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulom6trie 6quivalente k 45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
03 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
25 m6thacrylate de tristyrylph^nol k 25 moles d'oxyde d'6thylfene 

et remise en suspension aqueuse k 34,0 % de concentration en matidre s^che 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,78 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale k 
0,54. 



30 



23 



feuiUe avanl rectificati 



Essai n'' 27 : 

80 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente a 62 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur i 1 mm d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 

20 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie dquivalente i 45 % des particules ont un 
diamfetre infdrieur 1 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 

0,4 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol d 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse 4 59,7 % de concentration en matifere s&che 

par la mise en oeuvre d'eau et de 0,56 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralis6 k la soude et de 

viscosit6 spdcifique 6gale a 0,54. 

Essai n" 28 : 

70 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente ?i 75 % des particules ont un 
diamfetre infdrieur k 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 

30 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie 6quivalente a 45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur h 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 

0,6 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'lm agent 
liant compost de 90 % en poids d^acide acrylique et 10 % en poids de 
mdthacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl&ne 

et remise en suspension aqueuse k 37,5 % de concentration en matidre sfeche 

par la mise en ceuvre d'eau et de 0,64 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 spdcifique 6gale k 

0,54. 
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Essai n° 29 : 

70 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
norv6gien de granulom6trie dquivalente ^ 62 % des particules ont iin 
diamfetre inKrieur 1 1 mm d6termiii6 par la mesure S6digraph 5100 
5 30 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulom6trie 6quivalente i 45 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,6 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'lm agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
10 m6thacrylate de tristyrylph6nol S 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse ^ 58,0 % de concentration en mati^re s^he 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,49 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium partiellement neutralist de 
viscosit6 splcifique 6gale i 0,5. 

15 

Essai n** 30 : 

Get essai, illustrant Tart anttrieur, est un simple melange de 700 grammes sec 
d'lme suspension aqueuse d'un marbre norv6gien de granulom6trie 6quivalente ^ 
62 % des particules ont un diamdtre inf6rieur ^ 1 mm d6teimin6 par la mesure 

20 Sfidigraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosit6 sp6cifique tgale ^ 0,7 avec 300 grammes sec d'une siispension aqueuse 
de talc finlandais de granulom6trie 6quivalente ^ 45 % des particules ont un 
diam&tre inf6rieur ^ 2 mm d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 contenant 0,08 
% en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde d'alkyl^ne et 0,15 % 

25 en poids sec d'lm polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale ^ 0,4 pour 
obtenir une suspension aqueuse i 66,4 % de concentration d'un melange marbre- 
talc. 

Essai n" 31 : 

30 50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv6gien de granulomdtrie 6quivalente & 62 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur ^ 1 mm d6termin6 par la mesure Sddigraph 5100 



25 



iflle aviant rectificatioa 



50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie 6quivalente 45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur ^ 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
1,0 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylphfeol k 25 moles d'oxyde d'6thylfene 
et remise en suspension aqueuse & 59,8 % de concentration en matifere stehe 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,7 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium partiellement neut^is6 de 
viscosity sp6cifique 6gale a 0,5 et 0^ % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'xm condensat d*acide naphtalfene sulfonique. 

Essai n" 32 : 

25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie fiquivalente k 62 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur h 1 nun d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie 6quivalente i 45 % des particules ont un 
diamfetre inf^rieur k 2 mm d6termin6 par la mesure Sddigraph 5100 
14 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 
et remise en suspension aqueuse k 56,6 % de concentration en matifere sbchc 
par la mise en auvre d'eau et de 0,63 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium partiellement neutralise de 
viscosit6 sp6cifique 6gale k 0J5 et 0,05 % en poids sec, par rapport au poids 
sec total des charges, d'un condensat d'acide naphtalSne-sulfonate. 

EXEMPLE3 : 

Get exemple illustre la preparation de compositions composites selon I'invention 
avec diff6rentes quantit6s d'agent liant pour une mfeme composition en pigment 
ou charge. 
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A cet effet, on pr6pare avec le m6me mode op6ratoire et le meme materiel que 
dans I'exemple 2, les compositions composites selon I'invention 
comprenant comme charges : 
5 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv^gien de granulom6trie 6quivalente k 62% des particules ont un 
diam^tre inf6rieur k 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
fmlandais de granulom6trie 6quivalente i 45 % des particule? ont un 
10 diamfetre infSrieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S^igraph 5100. 

et comme liant diff6rentes quantit^s d'un mfime agent liant. 

Ces diff6rentes quantit6s test6es de Tagent liant, compost de 90% en poids d'adde 
acrylique et 10% en poids de m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde 
15 d'6thyl6ne,sont : 

Essai n^3 

0,13 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant 

20 La remise en suspension aqueuse k 36,8 % de concentration en matidre s6che est 
effectu6e par la mise en ceuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscositd sp6cifique 
6gale k 0,54. 

25 Essai n^34 : 

0,25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse k 36,6 % de concentration en matidre sdche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
30 poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
6gale k 0,54. 
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Essai 35 : 

0^8 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse k 36,7 % de concentration en mati^re stehe est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges^ d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
6gale i 0,54. 

Essai n"* 36 : / 
1,25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse k. 36,1 % de concentration en mati&re sdche est 
effectude par la mise en ceuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
egale k 0,54. 

EXEMPLE4 : 

Cet exemple illustre la preparation de compositions composites selon Tinvention 
avec des charges ou pigments de difKrentes granulom^tries. 

A cet effet, on prepare avec le mSme mode op6ratoire et le m6me materiel que 
dans Texemple 2, les compositions composites selon Tinvention comprenant : 

Essai n"* 37 : 

75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulomfitrie 6quivalente k 62 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 1 mm d6tennin6 par la mesure Sfidigraph 5100 

25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granuIom6trie 6quivalente k 45 % des particules ont un 
diam&tre infdrieur & 2 nun determine par la mesure S6digraph 5100 



28 



^fll Bvant rectification 



0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des diarges, d'un agent liant 
compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 
et remise en suspension aqueuse ^36,5 % de concentration en mati&re sfeche 
5 par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 spdcifique 6gale k 
0J54. 

Essain^SS : / 

75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
norv6gien de granuloni6trie 6quivalente a 35 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur i 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulomfitrie 6quivalente h45 % des particules ont un 
diamfetre infdrieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m^thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyldne 
et remise en suspension aqueuse k 36,4 % de concentration en matifere sfeche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscositfi sp6cifique 6gale k 
0,54. 

Essain^39 : 

25 15% tn poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv6gien de granulom6trie 6quivalente i 75 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur k 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
australien de granulom6trie 6quivalente i 25 % des particules ont un 

30 diamfetre inf6rieur k 2 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
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0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thylfene 
et remise en suspension aqueuse a 35,4 % de concentration en matifire sfeche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, de 
viscositfi sp6cifique 6gale k 0,5. 

Essai n° 40 : / 

75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente i 75 % des particules ont un 
diam^tre inf6rieur ^ 1 mm dtterminfi par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
am6ricain de granulom6trie 6quivalente a 35 % des particules ont un 
diamfetre inffirieur ^ 2 mm mesur6 par la mdthode S6digraph 5100 
0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylphfinol ^ 25 moles d'oxyde d'6thylfene 
et remise en suspension aqueuse ^ 36,1 % de concentration^ matifere s&che 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'lm polyacrylate partiellement neutralist par la soude, de 
viscositt sp6cifique 6gale ^ 0,5. 

Essai n° 41 : 

50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de craie de 
champagne de granulomttrie tquivalente ^ 36 % des particules ont un 
diam^tre inftrieur ^ 2 mm d6termin6 par la mesure Stdigraph 5100 

50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
australien de granuIom6trie 6quivalente ^ 25 % des particules ont im 
diamfetre inffirieur ^ 2 mm d6termin6 par la mesure Stdigraph 5100 
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2 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d*un agent 
liant compost de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse a 59 % de concentration en mati^re sfeche par 
5 la mise en o&uvre d'eau et de 0^5 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralisd par la soude, de 

viscosit6 spteifique 6gale k 0^, 

EssaLnl42 : / 
10 Get essai est un essai comparatif de Tessai pr6c6dent et illustre la preparation 
d'une suspension aqueuse selon Tart antfirieur par simple melange de 

50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'une 
suspension de craie de Champagne de granulom6trie 6quivalente i 
36 % des particules ont un diam^tre inf6rieur k 2 mm d6termin6 par la 
15 mesure Sddigraph 5100 et contenant 0,07 % en poids sec d'un 

polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale ^ 0,7 
50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'une 
suspension de talc australien de granulom6trie 6quivalente 25 % des 
parficuIes~ont~mi"diamStre mKfieur 1 2 mm~d6lenmn6^paT la "raesure 
20 S6digraph 5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en 

poids sec d'un polyoxyde d'alkyldne et 0,15 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscositd sp6cifique 6gale k 0,4 
pour obtenir ime suspension aqueuse k 71,7 % de concentration en matifere. 
stche d'un melange craie-talc 

25 

EXEMPLES : 

Cet exemple conceme I'utilisation de divers agents liants. 

Dans ce but, on pr6pare avec le mfeme mode op6ratoire et le m6me materiel que 
dans Tessai n** 2, les compositions composites selon I'invention comprenant 
30 conune charges 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de 
marbre norv6gien de granulom6trie fiquivalente k 75 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 1 mm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 et 25 % en 
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poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc finlandais de 
granulom6trie 6quivalente & 45 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 2 mm 
d6termin6 par la mesure S6digraph SlOO et comme liant diff6rentes quantit6s des 
diff6rents agents Hants suivaats : 

Essain°43 : 

0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un acide poly aery lique de viscosity sp6cifique 6gale i 1,78. 
La remise en suspension aqueuse i 59,7 % de concentration en matifere s^che est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la sonde, 
de viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,5. 

Essai n^ 44 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un acide polyacrylique de viscosit6 sptdfique 6gale it 1,55. 
La remise en suspension aqueuse i 60,4 % de concentration en matidre sfiche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partidlemMrneutrafisS par la soude,~ 
de viscositfi sp6cifique 6gale k 0,5. 

Essai n° 45 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 

est im acide polyacrylique de viscosit6 spddfique 6gale k 0,95. 

La remise en suspension aqueuse k 59,8 % de concentration en matidre s&che est 

effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 

poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la sonde, 

de viscositt spddfique tgale k 0,5. 

Essai n** 46 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un polyacrylate acide neutralist ^ 10 % par de la soude, de viscositt sptcifique 
6galea5,00. 
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La remise en suspension aqueuse k 59,9 % de concentration en matifere stehe est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0^2 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d*un polyacrylate partiellement neutralise par la soude, 
5 de viscosit6 sp6cifique 6gale 4 0,5 . 

Essai n** 47 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un homopolymfere du m6thacrylate d'alcool c6tost6arylique. / 

10 

La remise en suspension aqueuse k 59,2 % de concentration en matifere sfeche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,45 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscosity spScifique 6gale k 0J5. 

15 

Essai n^ 48 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'lm agent liant qui 
est un copolymfere compose de 98 % en poids d'acide m6thacrylique et 2 % en 
~ poidsde methaoylSe c6tost6afyliqueT 

20 

La remise en suspension aqueuse k 59,7 % de concentration en matifere sfeche est 
effectu6e par la mise en ceuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscosit6 sp6cifique tgale kOJ5, 

25 

Essai nM9 : 

0,025 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'lm agent 

J' 

liant qui est un chlorure d'ammonium quatemaire de formule Q Rj— Iv-Ra 
30 K 
avec Ri = radical mtthyle 
Rj = R3= radical lauryle 
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R4 = radical benzyle 

La remise en suspension aqueuse a393 % de concentration en matifere sfeche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0^2 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralise par la sonde, 
de viscosit6 spfidfique 6gale a 0,5. 

Essai 50 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un alcool lin6aire comprenant 12 atomes de caibone. 

La remise en suspension aqueuse a 55,0 % de concentration en mati&re sSche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,75 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la sonde, 
de viscosity sp6cifique 6gale i 0,5. 

Essai 51 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un^cooflinSaire^mprenanT 18 "atomes de carBbneT 

La remise en suspension aqueuse i 55,1 % de concentration en matifere sfeche est 
effectu6e par la mise en ceuvre d'eau et de 0^8 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
6gale a 0,54, 

EXEMPLE6 : 

Get exemple conceme la mise en 6vidence de la formation de la co-stracture ou 
co-adsorption par la mesure et la comparaison de rhomogen6it6 des diff6rentes 
suspensions de compositions composites obtenues par dilution i 20 % de 
concentration en mati^re stehe. 
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Dans ce but on dilue i 20 % de concentration les diverses suspensions aqueuses 
des compositions composites selon Tinvention ainsi que les suspensions de Tart 
ant6rieur. On en mesure la cohesion macroscopique par le test d'homog6n6it6 qui 
consiste k d6teraiiner la teneur en sec de la charge pr6sentant au moins un site 
5 hydrophile en deux points distincts de la suspension representative de Tessai, k 
savoir un point situ6 au fond du flacon et un point situ6 k la surface du flacon 
apr6s s6chage k r6tuve de la suspension. 

Une fois sec, la teneur en ion calcium de diaque 6chantillon est d6termin^^ aprfes 
10 solubilisation k VUG par complexom6trie EDTA un pH de 12 et k Taide d'un 
indicateur color6 noir 6riochrome T. 

Essai n^52 : 

Get essai, illustrant Tart antfirieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
15 mdlangedeTessain**!. 

Essai n^ 53 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 

20 

Essai n° 54 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
nM3. 

25 Essai n^55 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n^44. 



30 



Essai n*^ 56 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
nM5. 
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Essai n° 57 : 

Cet essai, Ulustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n'46. 

Essai 58 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n°48. 

Essai n" 59 : / 

t 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
nM9. 

Essai n" 60 : 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n^50. 

Essai n*" 61 : 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
Essai n** 62 : 

Cet essai, illustrant rart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

nm. 

Essai n° 63 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n^ 12. 

Essai n° 64 : 

Cet essai, illustrant I'art antSrieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de I'essai n** 13. 
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Essai n°65 : 

Get essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n** 14. 

Essai n°66 : 

Get essai, illustrant Tart antfirieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
nM5. 

Essai n^67 : / 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 

n** 16, 

Essai n' 68 : 

Get essai, illustrant Tart antdrieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
17. 

Essai n" 69 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 

"nM8."" 

Essai n" 70 : 

Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n» 19. 

Essai n" 71 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n'20. 

Essai n° 72 : 

Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n»42. 
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Essai 73 : 

Get essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n^41. 

Essai 74 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n^29, 

Essai 75 : / 

Get essai, illustrant Tart antfrieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n*30. 

Essai n"* 76 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n"23, 

n est k noter que dans cet essai la m6thode utilis6e pour mesurer rhomog6n6it6 
macroscopique de la suspension est diff6rente de celle des essais pr6c6dents. 
En effet, le dosage ne se fait pas par complexom6trie mais par analyse RFA qui 
~consiste" J^prendreT)^ "g"ae"l '^chantillon sec"que"l ^n melange avecr 1,625 g de- 
t6traborate de lithium que Ton chauffe jusqu^ la temperature de fusion pour 
obtenir un disque que Ton passe dans un appareil XRF 9400 de la society ARL 
(Suisse) pour la determination des 616ments par lecture des oxydes presents et 
calcul subsequent du kaolin present. 



Tous les rdsultats exp6rimentaux sont consignes dans le tableau 1 suivant. 
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- TABLEAU i - 





ESSAIn' 


HOMOGENETTE 
% CaCO} en surface 
% CaCOj au fond 


Art ant^iieur 


52 


93,4 - 14,9 


Invention 


53 


724 - 74,8 


Invention 


54 


73,0 - 754 


Invention 


55 


73,7 - 73,7 


Invention 


56 


73,4 . 73,9 / 


Invention 


57 


73,9 - 73,2 / 


Invention 


58 


74,9 - 76,6 


Invention 


59 


75,7 - 75,2 


Invention 


60 


75,3- 744 


Invention 


61 


73,9 - 73,8 


Art ant^rieur 


62 


74,7 - 63,9 


Invention 


63 


74,4 - 73,4 


Art ant^iieur 


64 


88,9 - 25,4 


Invention 


65 


73,2-724 


Art ant£iieur 


66 


90,2 - 37,1 


Invention 


67 


83,1 - 834 


Art ant6iieur 


68 


45,2-89,1 


Invention 


69 


85,0 - 82,1 


Art anterieur 


70 


29,6-854 


laventiOT 




81,1-JBO^ 


Art anterieur 


72 


33,6 - 54,6 


Invention 


73 


49,6 - 49,6 


Invention 


74 


68,8 - 69,2 


Art anterieur 


75 


91,9-324 


Art anterieur 


76 


23,0-2,0* 



* % kaolin en surface - % kaolin au fond 
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La lecture du tableau 1 pemet de constater que les suspensions aqueuses 
contenant des compositions composites co-structurees selon Tinvention possMent 
une teneur en charges pr6sentant au moins un site hydrophile plus homogfene en 
diff6rents points que celle contenant les simples melanges de Tart ant6rieur. 

EXEMPLE7 : 

Cet exemple conceme la mise en Evidence de la fomiation de la co-structure ou 
co-adsorption par la mesure et la comparaison de la viscosit6 et de rhomog6n6it6 
des diff6rentes sauces de couchage papetiferes obtenues. / 

Dans ce but, on prepare les sauces de couchage (essais n** 77 ^ 86) en m61angeant 
dans Teau, les compositions composites de charges ou pigments k tester avec 
100 parts de composition a tester a 65 % en matifere sfeche 
12,5 parts d'un latex styrfene-butadifene carboxyl6 conrnierdalisf sous le nom 

DL 950 par la soci6t6 Dow Chemical 
et une quantity d'eau n6cessaire pour obtenir une teneur en matifere stehe de 40 % 
pour les essais n** 77 k 84, et une teneur en matifere sfeche de Tordre de 20 % pour 
les essais n^ 85 et 86. 

Les sauces de couchage ainsi pr6par6es sont alors soimdses aux mesures de 
viscosit6s Brookfield i temperature ambiante k 20 tours/minute et ^ 100 tours par 
minute au moyen d'un viscosim^tre Brookfield type DVII 6quip6 du mobile 
addquat. 

Hies font ensuite Tobjet du test d'homogen6it6 avec le m6me mode opfiratoire 
que celui de Texemple pr6c6dent. 

Essain'*77 : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tinvention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n** 2, 
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EssaLalTS : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du ra61ange de I'essai n** 1. 

5 Essai n*^ 79 : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon rinvention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon Tessai n** 4, 

Essai n^ 80 : 

10 Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart antfirieur, met en cfeuvre la 
suspension aqueuse du m61ange de I'essai n** 3. 

Essai n° 81 : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon Tinvention, met en oeuvre la 
15 suspension aqueuse de la composition composite selon Tessai n** 6. 

Essai n^ 82 : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart ant6rieur, met en oeuvre la 

suspensiofr aqueuse diMn6lange-de4'-essai^-5, 

20 

Essai n° 83 : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon Tinvention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n** 8. 

25 Essai n° 84 : 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de I'art ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du melange de I'essai n^ 7. 

Essai n** 85 : 

30 Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en ceuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n** 10. 
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Get essai, illustrant une sauce de couchage de Tart ant6rieur, met en c&uvre la 
suspension aqueuse du melange de I'essai n** 9. 

Tous les r6sultats exp€rimentaux sont consiga6s dans le tableau 2 suivant, la 
consistance des sauces de couchage de chacun des essais 6tant d£terniin6e par 
1 'introduction d'une spatule contenant lesdites sauces. 
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La lecture du tableau 2 permet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention contenant les suspensions aqueuses des compositions composites co- 
structur6es selon I'invention possddent un aspect mou et une viscosit6 Brookfield 
plus 6Iev6e que celle des simples melanges comparatifs de Tart antfirieur illustrant 
5 ainsi la co-structuration des charges ou pigments. On peut 6galement voir qu'elles 
poss^dent une teneur en charges pr6sentant au moins un site hydrophile plus 
homogdne en diff6rents points des sauces que celle contenant les simples 
m61anges de Tart ant^rieur. 

/ 

10 EXEMPLE8 : 

Cet exemple conceme la mesure du comportement rh6ologique des diff6rentes 
compositions aqueuses pr6par6es selon le mode op6ratoire de Texemple !• 

Le comportement rhfiologique des difKrentes suspensions aqueuses ainsi 
15 pr6par6es selon le mode op6ratoire de Texemple 1 est mesur6, k 20**C, k Taide 
d'lm visco6lasticimfetre Stress Tech® de la soci6t6 Reologica Instruments AB 
(SuMe) 6quip6 de cylindres coaxiaux CC25» 

Le" Tiiode~op6ratoire-pour-la -mesure-du-compoftemea^ Th6ok)gique^-de— la — 
20 suspension est identique pour chacun des essais, k savoir pour chaque essai, on 
injecte dans le cylindre du visco61asticim^tre un 6chantillon de la suspension k 
tester et on lui applique un pr6-cisaillement de 10 Pa pendant 12 secondes puis 
apr^ 180 secondes d*attente, on lui applique un cisaillement progressant 
lin6airement de 0,025 Pa 20 Pa en 100 secondes et 40 intervalles. 

25 

La limite d'6coulement, correspondant au cisaillement appliqu6 h la suspension 
pour rompre les liaisons internes et obtenir ime suspension dont la viscosit6 
diminue, est d6termin6e par la valeur maximale de la courbe viscosit6 en Pa.s en 
fonction du cisaillement en Pa. 

30 
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Essainl82: 

Cet essai, illustrant rinvention, met en ceuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n** 2. 

5 Essai n*^ 88 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de Tessai n** 1 . 

Essai n*^ 89 : j 
10 Cet essai, illustrant I'invention, met en ceuvre la suspension aqueusfe de la 
composition composite selon Tessai n** 4, 

Essai n° 90 : 

Cet essai, illustrant Tart antSrieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
15 melange de Tessai n** 3 . 

Essai n°91 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 

-oMRpositie&eomposite-selcHi T essai n° 6. 

20 

Essai n*^ 92 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de Tessai n** 5. 

25 Essai n^ 93 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n"" 8. 

Essai n^ 94 : 

30 Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de Tessai n"* 7. 
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Essai n° 95 : 

Get essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n** 10. 

Essai 96 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
m61ange de Tessai n** 9. 

Essai 97 : j 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 

composition composite selon I'essai n® 12. 

Essai n*' 98 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de I'essai n*' 11. 

Essai n° 99 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
" composition-composite selott-l^ssai-n- 14^ 

Essai n*^ 100 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
m61ange de I'essai n* 13. 

Essai n''* 101 : 

Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de I'essai n** 15. 

Essai n^ 102 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n** 16. 
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Essai n'' 103 : 

Cet essai, illustrant Tart antfirieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
mdlange de Tessai n° 17, 

5 Essai 104 : 

Cet essai, illustrant 1 'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon 1 'essai n" 18 . 

Essai n^ 105 : . 
10 Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse du mfilange 
deressain*'41. 

Essai n** 106 : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
15 composition composite selon 1 'essai n® 42. 



Tous les r6sultats expdrimentaux sont consign6s dans le tableau 3 suivant : 
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La lecture du tableau 3 permet de constater que les suspensions aqueuses des 
compositions composites co-structur6es selon Tinvention possfedent une limite 
d'6coulement sup6rieure k celle des simples melanges comparatifs de I'art 
ant^rieur, caract6ristique de suspensions prdsentant une bonne stability. 

5 

EXEMPLE9 : 

Cet exemple concenie la mise en 6vidence de la qualitd d*imprimabilit6 des 
difffirentes sauces de couchage papetiferes obtenues dans Texemple 7, 

/ 

10 Ce test d*imprimabilit6 ddnommfi ISIT (Ink Surface Interaction Test) est bas6 sur 
ime installation d'impression munie d'un dispositif de creation et de mesure de la 
force n6cessaire pour s6parer un disque de dficoUement, d'un film d'encre 
d'impression. Cette installation constitute d 'une part par ce dispositif de creation 
et de mesure de force et d 'autre part par un disque encreur toumant au dessus de la 

15 feuille de papier ^ tester est commercialis6e sous le nom « Ink Surface Interaction 
Tester » par la soci6t6 SeGan Ltd. 

Pour ce faire, on prepare tout d'abord les diff6rentes feuilles de papier k tester en 
— — - fij^Uqufflit les^diff^rentes^auees^ de^ucbage44estet-suii ce& fenillenS de4)^ieiJL- 
20 Taide de la coucheuse de laboratoire Erichsen Moddle 624 de la soci6t6 Erichsen 

GmbH+Co. KG (Allemagne) 6quip6es de lames roulantes 6changeables. 

Le papier ainsi couchfi a 7^ g/m^ et Sl tester est fix6 sur un rouleau muni d'une 
bande adhdsive double face. L'application d'une encre offset est effectude par la 
25 mise en contact du disque encreur d'une largeur de 25 nun lors d'xme rotation de 
180"*. La Vitesse et la pression d'impression sent ajustables et sont de I'ordre de 
0^ m/s et 50 kg respectivement. Le volume d 'encre est dans les conditions 
standards de 0^ cm^ r6sultant ainsi en une 6paisseur d'environ 1 g/m^ d'encre sur 
la feuille de papier k tester. 

30 

Le proc6d6 d'impression est suivi d'une s6quence de mesures T6p6t6es de la force 
de dficoUement, k des intervalles de temps pr6-s61ectionn6s d6pendants de ce 
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temps mis pour s6parer ce disque de d6collemem (de meme dimension que le 
disque d'impression) du film d'encre. 

Un rev6tement en caoutchouc nitrile de qualit6 impression offset est 
5 habituellement utilis6 pour le disque de d6collement mais tout mat6riau Equivalent 
peut 6tre employ^. 

La force de contact entre le disque de d6collement et I'encre est mesur6e par un 
systfeme g6n6rant une force 61ectro-magn6tique. On ajuste Tamplitude et |a dur6e 

10 de la force de d6collement pour aboutir ^ une adhesion uniforme entre la surface 
du film et le disque de d^coUement au bout de 3 secondes. Une faible rotation de 
la feuille de papier pendant Tapplication de la force 61ectro-magn6tique permet 
d'assurer un contact intime et une continuity du film d'encre. A Tarret de la force 
magn6tique, le disque de d6collement se r6tracte du film imprim6 par la force d'un 

IS ressort tendu, force sufRsante pour sEparer le disque du film d'encre. Une jauge de 
contrainte, fix6e entre le disque de d6collement et le ressort, g6ndre un signal qui 
est enregistr6 comme la force de ddcollement. 

La-s6quence ^st automatiquement r6p6t6e^ pou^-1 S oy de&i 

20 Au premier et au treizieme cycles les densites d'impression sont mesur6es k Taide 
d'un densitom&tre Gretag D 186, 

Ce mode opdratoire est utilise pour chacune des sauces de couchage tester, 
ainsi : 

25 

L'essai n° 107 : 

niustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n** 77. 
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UessaLallQS : 

niustrant Tart antSrieur, met en ceuvre la sauce de couchage de Tessai n** 78. 
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Uessai 109 : 

Illustrant Tinvention, met en ceuvre la sauce de couchage selon Tessai n"* 79, 
L/essaLnlllO : 

5 Illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n** 80. 
L'essain*^ 111 : 

Illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n** 81. 

/ 

10 Uessai n** 112 : 

Illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n** 82. 

L^essaLaim : 

Illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n** 83. 

15 

I/essainlll4 : 

Illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai n° 84. 

- - ^ — L^essarnMiS- : 

20 Illustrant i'invention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n^ 85. 

L'Essain^ll6 : 

Illustrant Fart ant^rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n** 86. 

25 Tous les r6sultats exp£rimentaux sont consign6s dans les tableaux 4 et 5 suivants 
et les graphes 1^5 rassembl6s la fin de la pr6sente demande. 

Le tableau 4 contient les r6sultats de la valeur de la force de d6collement en 
fonction du temps alors que le tableau 5 contient les valeurs de density 
30 d'impression des essais n*^ 107 k 110. 
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Les graphes 1^5 sont repr6seiitatifs de la force i appliquer pour d6coller le disque 
du film aprfes impression en fonction du temps et peuvent etre interpr6t6s en 
prenant en compte les trois phases suivantes : 

(i) le temps de mont6e, 

qui est principalement relatif h la rapidit6 d'absoiption et de p6n6tration de 
Tencre lors du contact initial de Tencre sur la surface ^ imprimer. 
La microporosit6 et la mouillabilit6 de cette surface sont les facteurs majeurs 
pour le temps de mont6e de cette force. 

Plus ce temps de mont6e la valeur maximale de la force est long, inieux le 
liant de Tencre est absorb6, moins le film d'encre est bris6, meilleure est 
Tadhfision entre I'encre et le papier, meilleur est done le r6sultat. 

(ii) La valeur maximale de la force de d6collement, 

qui mesure d'une part I'adh^sion de la couche d'encre inunobilisde en 
contact, le substrat d'impression et d 'autre part la coh6sion avec Tencre 
contenue k la surface du substrat. Ainsi, plus cette valeur maximale de la 
force de dteoUement est 61ev6e pour une cohesion constante, meilleure est 
radh6sion et meilleur est le rendu dMmpression. 

(iii) Le temps de diminution de la force, 

qui ^aduit-lfr s6diage-de4'-encres 

Plus cette diminution est lente, plus le s6chage de Tencre est lent, moins il y a 
de rupture dans la structure de I'encre, meilleur est le rendu d'impression. 
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10 

TABLEAU 5 





ESSAIn" 


Density Impression 
jer cydc 


Density Impression 
13eme cycle 


Invention 


107 


1^8 


1,05 


Aitant6rieur 


108 


1,49 


0,97 


Invention 


109 


1^2 


1,05 


Art ant^rieur 


110 


1,48 


0^4 
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La lecture du tableau 4 et des graphes n** 1 i 5 permet de constater que les sauces 
de couchage selon rinvention ont des temps de mont6e et de descente les plus 
lents, ainsi que les valeurs de force de d6collement les plus 61ev6es, ce qui signifie 
une meilleure imprimabilit^ en terme d'adh6sion, de brillance et de rendu 
5 d'impression. 

La lecture du tableau 5 permet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention pr6sentent des valeurs de density d'impression sup6rieures h celles des 
sauces de couchages comparatives de Tart ant6rieur. j 

10 

EXEMPLE 10 : 

Get exemple conceme la mesure d'opacit6 et plus pr6cis6ment la determination du 
coefficient de diffusion de la lumidre S des diff6rentes sauces de couchage. 

15 Le mode op6ratoire de la determination du coefficient de la lumidre S, bien connu 
de I'homme du m6tier est le suivant : 

Pour chaque essai, on dispose d'une feuille de papier sans bois que Ton couche 
avec la sauce de coudiage^"testcr; 

20 

Avant d'etre couch6e et pour chaque essai, cette feuille de papier de dimension 
10 cm X 6 cm et avec un poids sp6cifique de 75^ g/m^ est pes6e puis soumise k un 
rayonnement lumineux de longueur d'onde 6gale i 457 nm sur une plaque noire 
au moyen d'un spectrophotomfetre Elrepho 2000 de Datacolor (Suisse) pour 
25 determiner I'indice de reflexion de base Rt,. 

Chacune des sauces de couchage i tester est alors appliquee sur cette feuille de 
papier prepesee ^ Taide d'une coucheuse de laboratoire k lames roulantes 
echangeables commercialisee sous la reference Mod. 624 par la societe Erichsen 
30 (Allemagne). 
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Chaque feuille de papier ainsi couch6e ^ 7^ g/m^ est alors soiimise k un 
rayonnement lumineux de longueur d'onde 6gale ^ 457 nm au moyen d'un 
spectrophotomfetre Hrepho 2000 de Datacolor (Suisse) sur plaque noire pour 
d6tenniner I'indice de reflexion Ro et sur une pile de feuilles de papier non 
5 couchSe pour d6terminer I'indice de reflexion Ri, r 6tant I'indice de reflexion de la 
pile de feuilles de papier non couch6. 

On determine alors I'indice de reflexion R^ de la couche seule, sur fond noir, par 
la formule : 

10 RiJlb-Ro-r 

R«= 

(Ri-R<^jRo + Rb-r 

ainsi que la transmittance T„de la couche 
15 (Ro-RJ(l-R„Rb) 

T ^= 



Rb 

aboutissant ^ une valeur thtorique de reflexion R« pour une couche d'6paisseur 
"infinie"donn6e par la foruiule 



20 



1-Tj+Rj 1+R.' 



2 



/ R« R. 

25 De cette formule le coefficient de diffusion S caract6ristique de I'opadt^ peut etre 
calcul6e sachant que, pour un poids de couche P, 

1 (1-a RJ 
SJ>.= — coth'* 



30 b bR^ 
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a =0^( JL + R-) 
R. 

avec b = 0^ (1 - R,) 

rT 

Essai n" 117 : 

Cet essai, illustrant Tart aiit6rieur, met en ceuvre la sauce de couchage I'essai 
n-78. 

Essai 118 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n° 77. 

Essai n" 119 : 

Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 
n°8G. 



Essai n" 120 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n"79. 

Tous les r6sultats sont consign^s dans le tableau 6 suivant : 



TABLEAU 6 





ART 

anterieur 


INVENTION 


ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n" 


117 


118 


119 


120 


S en m^/kg 


143 


157 


104 


136 
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La lecture du tableau 6 pennet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention ont un coefficient de diffusion de la lumifere S sup6rieur k celui des 
sauces de couchage comparatives de Tart ant^rieur. 

EXEMPLE 11 : 

Get exemple conceme la mesure directe d'opacit6 et de la blancheur des sauces de 
couchage selon la norme TAPPI T452 ISO 2470. 

Pour chaque essai, on dispose d'une feuille de papier sans bois de diyiension 
10 cm X 6 cm avec un poids sp6cifique de 75^ g/m^ que Ton couche avec la sauce 
de couchage h tester k I'aide d'une coucheuse de laboratoire k lames roulantes 
^hangeables commercialis^e sous la r6f6rence Mod. 624 par la soci6t6 Erichsen 
(Allemagne). 

Chaque feuille de papier ainsi couchte ^7^ g/m^ est alors soumise k un 
rayonnement lumineux de longueur d'onde 6gale k 457 nm au moyen d'un 
spectrophotomfetre Elrepho 2000 de Data Color (Suisse) pour dfiterminer TopadtS 
et la blancheur. 



Cet exemple conceme aussi la mesure de la brillance. Cette mesure de la brillance 
est effectu6e sur les m6mes feuilles de papier couch6es que celles utilis6es pour 
les mesures directes d'opacite et de blancheur. 

Cette mdthode consiste k passer la feuille de papier couchfi dans le brillancemdtre 
de laboratoire LGDL - 05/2 (Lehmann Messtechnik AG, Suisse) qui mesure la 
brillance 75"* TAPPI selon Lehmann. 



Essai n^ 121 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en ocuvre la sauce de couchage de Tessai 
n**80. 
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Essai n° 122 : 

Cet essai, Ulustrant rinvention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n°79. 

5 Essai n° 123 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n" 84. 

Essai n° 124 : / 
10 Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage d6 I'essai 

Essai n° 125 : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
15 n" 86. 

Essai n° 126 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 

20 

Les r6sultats exp6rimentaux des mesures d 'opacity sont consignds dans le tableau 
7 suivant : 

TABLEAU? 





ART 
ANTERffiUR 


INVENTION 


ESSAI n° 


121 


122 


OPACTTE 


91,1% 


92,2% 



25 Les r6sultats exp6rimentaxix des mesures de blancheur sont consign6s dans le 
tableau 8 suivant : 
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TABLEAU 8 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAIn" 


123 


124 


BLANCHEUR 


84J&% 


87,6% 



5 Les r6sultats exp6rimentaxix des mesures de brillance sont consign6s ^dans le 
tableau 9 suivant : 



TABLEAU 9 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAIn' 


125 


126 


BRILLANCE 


41,4% 


48,6% 



10 La lecture des tableaux 7^9 permet de constater que les sauces de couchages 

selon rinvention possMent une opacity, une blancheur et una brillance sup6iTeures 
k celles des sauces de couchage comparatives de Tart ant^rieur. 

15 EXEMPLE 12 : 

Cet exemple conceme la mesure d'opacitfi selon la norme DIN 53146 et de 
blancheur des feuilles de papier contenant, dans la masse, les compositions de 
charge de masse non couch6e de Tinvention contenant les compositions 
composites selon T invention et leurs comparaisons avec celles contenant les 

20 simples suspensions des melanges comparatifs de Tart ant6rieur. 

Pour ce faire, on r6alise les feuilles de papier k partir d'une pulpe de cellulose de 
degr^ SR 23 contenant une pSte au sulfate sans bois et des fibres constitutes k 
80% de bouleau et 20% de pin. On dilue alors 45g sec de cette pulpe dans 10 litres 
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d'eau en presence de environ 15g sec de la composition de charges k tester pour 
obtenir exp^rimentalement une teneur en charge de 20%. -^res 15 minutes 
d'agitation et I'ajout de 0,06% en poids sec par rapport au poids sec de papier 
d'un agent r6tenteur du type polyacrylamide, on forme une feuille de grammage 
5 6gal h 75gAn2 et charg^e k 20%, Le dispositif mis en oeuvre pour fomier la feuille 
est un syst^me Rapid-Kothen moddle 20.12 MC de Haage. 
Les feuilles ainsi form6es sont s6ch6es pendant 400 secondes ^ 92^C et un vide de 
940 mbar. La teneur en charge est control6e par analyse des cendres. 

10 On d6termine alors les di£f6rentes valeur d'opacit6 et de blancheur selon le m&me 
mode op^ratoire que celui de Texemple pr6c6dent. 

Les diff^rents essais sont les suivants. 

15 Essai n^ 127 : 

Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en ceuvre le melange selon Tessai n'^ 1. 

Essai n^ 128 : 

Cet~essat7 fltustrant f iuventionrmet-eff oeuvre iar-comiK)sition-composite ^ekm - 
20 Tessai n** 2. 

Essai n^ 129 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en ceuvre le melange selon I'essai n** 3. 

25 Essai n^ 130 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la composition composite selon 
ressain**4. 

Les r6sultats exp6rimentaux des mesures de blancheur sont consign6s dans le 
30 tableau 10 suivant : 
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TABLEAU 10 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n' 


127 


128 


BLANCHEUR 


86,9 


87,7 



Les r6sultats exp6rimentaxix des mesures d'opacitfi sont consign6s dans le tableau 
5 11 suivant : / 

TABLEAU 11 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n* 


129 


130 


OPAOTE 


88,7 


903 



La lecture des tableaux 10 et 11 peimet de cxmstater que les feuilles chargtes avec 
10 les compositions composites co-structur6es selon Tinvention ont une opacity et 
ime blancheur sup6rieure k celles charg6es avec les simples melanges 
correspondants de Part ant^rieur. 
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- REVENDICATIONS - 

1/ Composition composite de charges ou pigments min6raux ou organiques 
caract6ris6e en ce qu'elle contient : 
5 a) au moins deux charges ou pigments minfraux ou organiques dent au moins 

Tune pr6sente une surface dot6e d'au moins un site hydrophile et au moins 
rautre pr^sente une surface dot6e d'au moins un site organophile 
b) au moins un agent liant 
et en ce que les charges ou pigments min^raux ou organiques sont co-stmc^ur6s 
10 ou co-adsoib6s. 

21 Composition composite de charges ou pigments min6raux ou organiques selon 
la revendication 1 caract6ris6e en ce qu'elle est une composition aqueuse. 

15 3/ Composition composite de charges ou pigments min^raux ou organiques selon 
la revendication 1 caract6risde en ce qu'elle est une composition non aqueuse. 

4/ Composition composite de charges ou pigments min6raux ou organiques selon 
~ ~la~ revendication 1 caract6ris6e en ce qu'e ll e e st u n ecempositien-sfech&.- 

20 

5/ Composition composite selon Tune des revendications 1 2^ 4 caract6ris6e en ce 
que Tagent liant est un compost organique. 

6/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1^5 
25 caract6ris^ en ce que I'agent liant est supports par un gaz. 

7/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 a 6 
caract6ris€e en ce que I'agent liant est choisi parmi les polym&res et/ou 
copolymferes acryliques ou vinyliques ou les polycondensats ou les produits de 
30 polyaddition tels que les polym&res et/ou copolym^res, dans leur 6tat totalement 
acide ou partiellement neutralis6 ou totalement neutralist, de Tun au moins des 
monomferes tels que I'acide acrylique et/ou mfithacrylique, itaconique, crotonique. 
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fumarique, anhydride mal6ique ou encore, isocrotonique, aconitique, 
m6saconique, sinapique, und6cyl6nique, ang61ique et/ou leurs esters respectifs, 
Tacide acrylamido m6thyl propane sulfonique, racrol6ine, racrylamide et/ou 
m6thacrylamide, le m6thacrylamido propyl trim6thyl ammonium chlorure ou 
5 sulfate, le mfithacrylate de trim6thyl ammonium 6thyl chlomre ou sulfate, ainsi 
que leurs homologues en acrylate et en acrylamide quatemis6s ou non et/ou le 
dim6thyldiallylchlorure, la vinylpynolidone ou bien encore un agent liant choisi 
parmi les addes gras lin6aires ou ramififs, ou les alcools gras lin6aires ou 
ramifi6s, ou les amines grasses linfiaires ou ramifides ou cycliques non, et satur6s 
10 ou non ou bien encore un agent liant choisi parmi les sels quatemaires 
pr6f6rentiellement ^ chaines grasses lindaires ou ramifides d'origine v6g6tale ou 
non. 

8/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1^7 
15 caract6ris6e en ce que la ou les charges ou le ou les pigments min6raux ou 
organiques pr6sentant une surface dot6e d'au moins un site hydrophile sont 
choisis parmi les carbonates de calcium naturals comme la craie, la calcite, le 
maibre ou tout autre forme de carbonate de calcium naturel provenant notamment 

de-pToc6 d6s de r ecyclager w ^ampii-le -earbonate^ 4e- c^<a«n- pr6cipit6^les_ 

20 dolomies, les hydroxydes d'aluminium cristallins ou amorphes, les silicates 
pr6cipit6s naturels ou synthdtiques, le sulfate de calcium, les dioxydes de titane, 
le blanc satin, les woUastonites, la huntite, les argiles calcin6es provenant 
notamment de proc6d6s de recyclage ou Tamidon ou encore choisis parmi les 
particules mindrales ou organiques organophiles ayant subi un traitement physique 
25 ou chimique de manidre & pr6senter au moins un site hydrophile. 

91 Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 7 
caract£ris6e en ce que la ou les charges ou le ou les pigments mindraux ou 
organiques prdsentant une surface dot6e d'au moins im site organophile sont 
30 choisis parmi les talcs, les niicas, les kaolins caldnds ou non, Toxyde de zinc, les 
pigments de fer transparents, les pigments colorants, les pigments synth6tiques 
base de polystyrene, les r^sines ur£e-formol, le noir de catbone ou les fibres et 
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farine de cellulose ou encore cboisis parmi les particules min6rales ou organiques 
hydrophiles ayant subi xui traitement physique ou chimique de mani^re ^ presenter 
au moins un site organophile. 

5 10/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1^9 
caract6ris6e en ce qu'elle contient 0,1 % ^ 99,9 % en poids sec et 
pr6f6rentiellement 25% 95% en poids sec, par rapport au poids sec total des 
charges ou pigments, de charges ou pigments min6raux ou organiques pr6sentant 
une surface dotte d'au moins un site hydrophile et 99,9 % a 0,1 % en poids sec et 
10 pr6f6rentiellement entre 75% et 5% en poids sec, par rapport au poids sec iotal des 
charges ou pigments, de charges ou pigments min6raux ou organiques pr6sentant 
une surface dot6e d'au moins un site organophile. 

11/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 ^ 10 
15 caract6ris6e en ce qu'elle contient 0,01 % i 10 % et pr6fdrentiellement 0,1 % k 
1,5 % en poids sec de Tagent liant, par rapport au poids sec total des charges ou 
pigments. 



i^/^eTompositiorr-composite-selon-Fime^ qu^eonque -des -revendications^ 1 ^41- 

20 caract£ris6e en ce qu'elle est macroscopiquement homog&ne. 

13/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 ^ 11 
caract^ris6e en ce que sa limite d'^coulement d6tennin6e par la mesure du 
visco61asticimdtre Stress Tech est sup6rieure et pr6fdrentiellement au moins quatre 
25 fois sup^rieure k celle du simple melange de charges ou pigments conespondant. 

14/ Utilisation des compositions composites selon Tune quelconque des 
revendications 1 ^ 13 ^ la fabrication de suspensions aqueuses de charges ou 
pigments min6raux ou organiques, de sauces de couchage papetifere et/ou k la 
30 fabrication du papier, k la masse et/ou k tout autre traitement de surface du papier. 
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15/ Utilisation des compositions composites selon Tune quelconque des 
revendications 1 ^ 13 dans le domaine des peintures. 

16/ Utilisation des compositions composites selon I'une quelconque des 
5 revendications 1 ^ 13 dans le domaine des mati&res plastiques. 

17/ Suspension aqueuse de charges ou pigments min6raux ou organiques 
caract6ris6e en ce qu'elle contient ime composition composite selon Tune 
quelconque des revendications 1 & 13. , 

10 

18/ Suspension aqueuse de charges ou pigments min6raux ou organiques selon la 
revendication 17 caract6ris6e en ce qu'elle est macroscopiquement homogdne. 

19/ Suspension aqueuse de charges ou pigments min6raux ou organiques selon la 
15 revendication 17 caract6ris6e en ce que sa limite d'6coulement d6termin6e par la 
mesure du visco61asticimfetre Stress Tech est sup^rieure et pr6f6rentiellement au 
moins quatre fois sup£rieure k celle du simple m61ange de charges ou pigments 
correspondant. 



20 20/ Sauce de couchage caract6ris6e en ce qu'elle contient une composition 
composite selon Tune quelconque des revendications 1 ^ 13. 

21/ Sauce de couchage papetidre selon la revendication 20 caract6ris6e en ce 
qu'elle est macroscopiquement homogfene. 

25 

22/ Sauce de couchage papetifere selon la revendication 20 caract6ris6e en ce que 
sa limite d'fcoulement d6termin6e par la mesure du visco61asticimdtre Stress Tedi 
est sup6rieure et pr6f6rentiellement au moins quatre fois sup6rieure k celle du 
simple m61ange de charges ou pigments correspondant. 

30 

23/ Sauce de couchage papetifere selon Tune quelconque des revendications 20 k 
22 caract€ris6e en ce qu'elle poss^e un coefficient de diffusion de la lumidre S, 
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sup6rieur h celui d'une sauce de cx)uchage contenant les simples suspensions des 
melanges correspondants, 

24/ Sauce de couchage papetidre selon Tune quelconque des revendications 20 h 
5 22 caract6ris6e en ce qu'elle possMe une blancheur, d€tennin6e selon la norme 
TAPPI T452 ISO 2470, sup6rieure a celle d'une sauce de couchage contenant les 
simples suspensions des melanges correspondants. 

25/ Sauce de couchage papetifere selon Tune quelconque des revendications 20 k 
10 22 caract6ris6e en ce qu'elle possfede une briUance, TAPPI 75** selon Lehmann, 
sup6rieure k celle d'une sauce de couchage contenant les simples suspensions des 
melanges correspondants. 

26/ Sauce de couchage papetidre selon Tune quelconque des revendications 20 k 
15 22 caract6ris6e en ce que sa courbe, d6termin6e selon le test d'imprimabilit^ ISIT 
et representative de la force de d£collement en fonction du temps, poss&de des 
pentes de mont^e et de descente plus faibles que les sauces de couchage contenant 
les simples suspensions des m6Ianges conespondants et une valeur maximale de 
TaTorwcIe dScollement plus"flevee. 

20 

27/ Sauce de couchage papetifere selon I'une quelconque des revendications 20 k 
22 caract6ris6e en ce qu'elle possMe une density d'impression sup6rieure k celle 
d'une sauce de couchage contenant les simples suspensions des melanges 
correspondants. 

25 

28/ Composition de traitement de surface du papier caract6ris6e en ce qu'elle 
contient une composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 k 
13. 

30 29/ Composition de traitement de surface du papier selon la revendication 28 
caract6ris6e en ce qu'elle est macroscopiquement homog6ne. 
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30/ Composition de traitement de surface du papier selon la revendication 28 
caract6ris6e en ce que sa limite d'6coulement d6termin6e par la mesure du 
viscodlasticimfetre Stress Tech est supfirieure et pr6f6rentiellement au moins quatre 
fois sup6rieure d celle du simple melange de charges ou pigments correspondant. 

31/ Composition de traitement de surface du papier selon Time quelconque des 
revendications 28 & 30 caract6ris6e en ce que sa courbe, d6termin6e selon le test 
d'imprimabilit6 ISIT et representative de la force de d6collement en fonction du 
temps, possfede des pentes de mont6e et de descente plus faibles ^ue les 
compositions de traitement de surface du papier contenant les simples suspensions 
des melanges correspondants et une valeur maximale de la force de d6collement 
plus 61ev6e. 

32/ Composition de charge de masse non couch6e caract6ris6e en ce qu'elle 
contient une composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 k 
13. 

33/ Feuille de papier de base destin6e k 6tre couch6e caract6ris6e en ce qu'elle • 

contient"Ta~comp5Sition"de 'cbatge~deTTiasse non-couch^e-seknriar revendication 

32. 

34/ Feuille de papier selon la revendication 33 caract6ris6e en ce qu'elle poss^de 
une opacit6 d6tennin6e selon la norme DIN 53146, sup6rieure k celle d'une feuille 
de papier contenant les simples suspensions des melanges correspondants. 

35/ Feuille de papier selon la revendication 33 caract6ris6e en ce qu'elle poss&de 
une blancheur d6termin6e selon la norme TAPPI T452 ISO 2470, superieure k 
celle d'une feuille de papier contenant les simples suspensions des m61anges 
correspondants. 
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pentes de mont6e et de descente plus faibles et iine valeur maximale plus €lev6c 
que les sauces de couchage ou les compositions de traitement de surface du papier 
on les compositions de charge de masse non couch6e contenant les simples 
suspensions des melanges conespondants. 

5 

De plus, les feuilles de papier contenant, dans la masse, les compositions 
composites selon Tinvention se caract6risent en ce qu'elles possfedent ime 
blancheur, d6termin6e selon la norme TAPPI T452 ISO 2470, sup6rieure aux 
feuilles de papier contenant, dans la masse, les simples suspensions des melanges 
10 de charges ou pigments correspondants et en ce qu'elles possSdent une opacity, 
mesur6e selon la norme DIN 53146, sup6rieure aux feuilles de papier contenant 
les simples suspensions des m61anges de charges ou pigments correspondants. 

La port6e et TintfirSt de Tinvention seront mieux pergus grSce aux exemples 
IS suivants, qui ne sauraient 6tre limitatifs et notanmient quant ^ I'ordre 
d'introduction des divers constituants des compositions composites. 

EXEMPLEl : 

Get exemple conceme la preparation" des composSioris" CDniposil^~contenanr" 
20 difffirents pigments ou charges. 

Les viscosity sp6dfiques mentionnSes dans tous les exemples sont d^termin^es 
par la m^thode d6fmie dans le EE 0 542 643 . 

Essai n° 1 : 

25 Get essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse ^ 72 % d'un marbre norv^gien de granulom6trie 
6quivalente i 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur 1 jim d6termin6 par 
la mesure S^digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolym&re 
acrylique de viscosity sp6cifique 6gale k 0,8 avec 250 grammes sec d'une 

30 suspension aqueuse de talc finlandais de granulometrie 6quivalente ^ 45 % des 
particules ont un diamfetre inffirieur k2 \im d6termin6 par la mesure S^digraph 
5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde 



12 



d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 
sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse a 70 % de 
concentration d'un melange maibre-talc. 

5 Essai n^ 2 : 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, on realise la preparation de la composition 
aqueuse co-structur6e selon Tinvention par Tintroduction dans un m61angeur et 
sous agitation de : 

- 750 grammes sec de marbre norv6gien de granulomfitrie telle que 75 % des 
10 particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 |im d6termin6e par la mesuie S6digraph 

5100, 

- 250 grammes sec d'un talc provenant de Finlande de granulom6trie telle que 
45 % des particules ont xm diamfetre inKrieur ^2 \im d6termin6e par la mesure 
Sedigraph5100, 

15 - 5 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom6rique 6gale k 
90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 
tristyrylphdnol k 25 moles d'oxyde d'6thylfene. 

- la quantity d'eau n6cessaire k la foraiation de la composition aqueuse co- 
structur6e selon IMnvention, k^5*% de concentratib 

20 

Aprds 30 minutes d'agitation et de formation de la co-structure entre les grains de 
marbre et de talc k Taide de Tagent liant, il est ajout^, k la composition selon 
rinvention, 5,2 grammes sec d'un agent dispersant de Tart antdrieur k savoir un 
polyacrylate partiellement neutralist k la sonde et de viscosit6 sp6cifique 6gale k 
25 0,5 ainsi que le complement de soude et d'eau n6cessaire pour obtenir une 
suspension aqueuse de la composition composite selon Tinvention pr&entant une 
concentration en matifere sfeche 6gale k 59,1 % et un pH entre 9 et 10. 

Essai n**3 : 

30 Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse ^ 72 % de craie de Champagne de granulometrie 
equivalente ^ 75 % des particules ont un diam&tre inftrieur ^ 1 (xm d^termind par 
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la mesure S&iigraph 5100 et contenant 0,80 % en poids sec d'un polyacrylate de 
sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale a 0,5 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse d'un talc finlandais de granulomfitrie 6quivalente i 45 % des 
particules ont un diamfetre inf6rieur a 2 ^m d6teraiin6 par la mesure S6digraph 
5 5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde 
d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d*un polyacrylate de sodium de viscosit6 
sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse k 62,1 % de 
concentration d'un melange craie-talc. 

10 EssarnM : 

Get essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mSme mode op6ratoire et le 
mfime materiel que dans Tessai n** 2, en remplasant le marbre par de la craie de 
Champagne de m&me granulom6trie. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
15 structur6e selon Tinvention, (75 % en poids sec de craie - 25 % en poids sec de 
talc) a 57 % de concentration en matidre s6che, 

Essai n" 5 : 

~Cet esssd^ ^strant Tart antfirieur, est~un simple melange de 75D grammes sec" 
20 d'une suspension aqueuse k 51 % de carbonate de calcium pr6cipit6 de 
granulom6trie 6quivalente 60 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 2 jim 
d6termin6 par la mesure Sddigraph 5100 et disperse avec 03 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,7 avec 250 grammes sec 
d'une suspension aqueuse d'lm talc finlandais de granulom6trie 6quivalente k 
25 45 % des particules ont un diamfetre inferieur k 2 \itn dfeterminfe par la mesure 
Sfedigraph 5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un 
polyoxyde d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosit6 spfecifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse k 54,5 % 
d'un mfelange carbonate de calcium pr6cipit6-talc. 
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Essai 6 : 

Get essai, illustrant rinvention, est r6alis6 ayec le m6ine mode op6ratoire et le 
mdme mat6riel que dans I'essai n"* 2, en remplagant le marbre par du carbonate de 
calcium pr6cipit6 de granulom6trie 6quivalente k 60 % des particules ont un 
5 diam^tre inf6rieur k 2 \im. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structurte selon Tinvention, (75 % en poids sec de carbonate de calcium pr6cipit6 
- 25 % en poids sec de talc) a 58 % de concentration en matidre s&che. 

10 Essai n** 7 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d*une suspension aqueuse & 72 % de marbre norv6gien de granulomfitrie 
6quivalente 4 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 |xm d6termine par 
la mesure S^digraph 5100 et contenant 1,00 % en poids sec d'un copolymSre 

15 acrylique de viscosity sp6cifique 6gale ^ 0,8 avec 250 granmies sec d'une 
suspension aqueuse d'un mica autrichien de granulom6trie fiquivalente & 18 % des 
particules ont un diamfetre inKrieur k 1 jun determine par la mesure S6digraph 
5100 et contenant 0^ % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity 
q)6cifique~6gare~i 0,4 ^our~obtemr~une suspemibn aqueuse" ^~68 ,6 "% "de" 

20 concentration d'lm mfilange marbre-mica. 

EssaLalS : 

Get essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mdme mode op6ratoire et le 
mfime materiel que dans Fessai n** 2, en remplagant le talc par du mica autrichien 
25 de granulomfitrie 6quivalente i 18 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 
1 \im. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
stmctur6e selon Tinvention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
30 mica) i 613 % de concentration en matifere sdche. 
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Essai n*^ 9 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 granimes sec 
d'une suspension aqueuse a 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente k75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 jim d€tennin6 par 

5 la mesure S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymdre 
aciylique de viscosit6 sp6cifique 6gale i 0,8 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse d'un kaolin anglais de granulomfitrie 6quivalente a 64 % des 
particules ont un diamfetre inf6rieur k 1 \im d6tennin6 par la mesure S6digraph 
5100 contenant 0,2 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity 

10 sp6cifique 6gale 4 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse k 70^ % de 
concentration d'un melange marbre-kaolin. 

Essai n^ 10 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le mfime mode op6ratoire et le 
15 m6me matfiriel que dans Tessai n** 2, en remplagant le talc par du kaolin anglais de 
granulom^trie 6quivalente a 64 % des particules ont un diamdtre inftrieur i 1 jxm 
d6termin6 par la mesure S6digraph 5100. 

n5n~ obtient ainsi une "suspensioiT aqueuse "de" la "compo«lidn~<^inpT55i^ ~co-~ 
20 stmcturfie selon Tinvention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
kaolin) i 62,1 % de concentration en matifere sfeche, 

Essai n*" 11 : 

Cet essai, illustrant Tart antfirieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
25 d'une suspension aqueuse i 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente a 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 M-m mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosit6 spficifique 6gale k 0,8 avec 250 grammes sec d'une suspension 
aqueuse d'xm dioxyde de titane de type mtile de granulomfitrie 6quivalente kS6% 
30 des particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 jun d6termin6 par la mesure S^igraph 
5100 contenant 032 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 
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spteifique 6gale k 0,4 pour obteair une suspension aqueuse 71^ % de 
concentration d*un melange marbre-dioxyde de titane. 

Essai n° 12 : 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, la preparation de la composition co-structur6e 
est r6alis6e avec le meme mode op6ratoire et le meme mat6riel que dans Tessai 
n** 2, en remplagant le talc par du dioxyde de titane de type mtile de granulomfitrie 
6quivalente a 86 % des particules ont un diamfetre inf6rieur a 1 \xm. 
Aprbs la formation de la co-structure entre les grains de marbre et de dioxyde de 
titane k Taide de Tagent liant, il est ajout6, 0,15 % en poids sec d'un agent 
dispersant de Tart ant6rieur k savoir un polyacrylate de sodium de viscosit6 
sp6cifique 6gale k OJS. 

On obtient alors ime suspension aqueuse de la composition composite co- 
stmctur6e selon I'invention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
dioxyde de titane) k 58,8 % de concentration en matidre sfeche. 

Essai n*^ 13 : 

""CeTessdriUusti^^ mSIange de /:>0 grammes sec 

d'lme suspension aqueuse k 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente k 75 % des particules ont un diamfetre infdrieur k 1 \im mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosit6 sp6cifique £gale k 0,8 avec : 

- 125 grammes sec d*une suspension aqueuse de kaolin anglais de granulom6trie 
6quivalente i 64 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 jim mesur6 par 
analyse SMigraph 5100 et contenant 03 % en poids sec d'un polyacrylate de 
sodiiun de viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,4 

- et 125 grammes sec d'une suspension aqueuse de talc finlandais de 
granulom^trie 6quivalente i 45 % des particules ont un diamfetre inf6rieur a 2 |xm 
mesurg par analyse S6digraph 5100 et contenant 0,08 % en poids sec de sonde, 
1,4 % en poids sec d'un polyoxyde d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosity spteifique 6gale k 0,4 
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de manidre k obtenir une suspension aqueuse k 70^ % de concentration en mati&re 
sfeche d'un m61ange maibre-kaolin-talc. 

Essai n*^ 14 : 

5 Cet essai, illustrant rinvention, est r6alis6 avec un mode op6ratoire et du materiel 
identique en tout point k I'essai n^ 2, en remplagant la moiti£ du talc par du kaolin 
anglais de granulom^trie ^quivalente ^ 64 % des particules ont un diamfetre 
inffirieur k 1 \im mesurte par analyse S6digraph 5100. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
10 structurfie selon l' invention (75 % en poids sec de maibre - 12,5 % en poids sec de 
kaolin - 12,5 % en poids sec de talc) k 60,0 % de concentration en mati^re sdche. 

Essai n° 15 : 

Cet essai, illustrant Tart ant€rieur, est un simple melange de 800 grammes sec 
15 d'une suspension aqueuse 4 72 % de marbre norv6gien de granulomftrie 
€quivalente k 75 % des particules ont un diamMre inf6rieur k 1 \xm mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosity sp^cifique 6gale k 0,8 avec 200 granunes sec d'une suspension 
aqueuse d 'hydroxyde d'aluminiiun cristallin de graniflomStne ^quivalente k 72 'W 
20 des particules ont un diamdtre inf6rieur k 2 \im d6termin6 par la mesure S6digraph 
5100 et contenant 03 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 
spScifique 6gale k 0,7 de manidre k obtenir une suspension aqueuse k 70J9 % de 
concentration en matidre sdche d'un mdlange marbre-hydroxyde d'aluminium. 

25 Essai n^ 16 : 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, on realise la preparation de la composition 
aqueuse co-structur6e selon ^invention par Tintroduction dans un m61angeur et 

sous agitation de : 

30 - 800 grammes sec de marbre norv6gien de granulom6trie telle que 75 % des 
particules ont un diam^tre inf^rieur k 1 \im d6temiin6e par la mesure S6digraph 
5100, 
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- 200 grammes sec d'un hydroxyde d'aluminium cristallin de granulomftrie telle 
que 72 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 2 [xm d6temMn6e par la mesure 
S6digraph5100, 

- 4 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom6rique 6gale i 
5 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 

tristyrylphfinol ^ 25 moles d'oxyde d'^thyldne. 

- la quantit6 d'eau nteessaire i la formation de la composition aqueuse co- 
stmctur6e selon Tinvention, 2l 65% de concentration en matifere sfeche. 

10 i^rfes 30 minutes d'agitation et de formation de la co-structure entre les grains de 
marbre et d'hydroxyde d'alnminium a Taide de Tagent liant, il est ajoutfi, k la 
composition selon Tinvention, 5,6 grammes sec d'un agent dispersant de Tart 
ant€rieur k savoir un polyacrylate partiellement neutralist ^ la soude et de 
viscosit6 sp6cifique 6gale k QJS ainsi que le complement de soude et d'eau 

15 n6cessaire pour obtenir une suspension aqueuse de la composition composite 
selon rinvention pr6sentant une concentration en mati^re s6che 6gale ^ 603 % et 
un pH entre 9 et 10. 



Essai n"* 17 : 

20 Get essai, illustrant Tart antfirieur, est un simple m61ange de 800 granunes sec 
d'une suspension aqueuse Si 72 % de marbre norvfigien de granulomttrie 
6quivalente a 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur a 1 jim mesurfi par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere acrylique 
de viscosity sp6cifique 6gale a 0,8 avec 200 granunes sec d'une suspension 

25 aqueuse d'un condensat urde-formol de surface sp6cifique 6gale 2l 17 mVg 
mesur6e selon la mfithode BET (DIN 66132) et contenant 0,5 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale i 0,7 de manidre §1 obtenir 
une suspension aqueuse ^ 45,1 % de concentration en matiftre sfeche d'un mfilange 
maibre-condensat d'ur6e-formoL 



30 
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Essai n** 18 : 

Get essai, illustrant 1 'invention, est r6aiis6 avec un mode op6ratoire et du materiel 
identique en tout point ^ Tessai n* 16, en remplagant Thydroxyde d'aluminium 
par un condensat ur6e-formol de surface spteifique 6gale k 17 mVg mesur6e selon 
5 la m6thode BET (DIN 66132), 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structur6e selon Tinvention (80 % en poids sec de maibre - 20 % en poids sec 
d'un condensat ur6e-fomiol) k 51,2 % de concentration en matifere sfeche. 

10 

Essai n° 19 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple m61ange de 800 granmies sec 
d'une suspension aqueuse a 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 

15 6quivalente k 75 % des particules ont un diam&tre inf^rieur 2l 1 jim mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymSre acrylique 
de viscosity sp^cifique 6gale k 0,8 avec 200 granmies sec d'une suspension 
aqueuse de cellulose blanchie de granulom6trie 6quivalente i 99 % des particules 
" onTun'diainVtre^in^^ Tamiseur a"couranrd^air du type 

20 Alpine LS 200 et contenant 0,5 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosity spteifique 6gale k 0,7 de manifere k obtenir une suspension aqueuse k 
44,8 % de concentration en matifere stehe d'un melange marbre-cellulose 
blanchie. 

25 Essai n*^ 20 : 

Get essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec un mode op6ratoire et du mat6riel 
identique en tout point k Tessai n** 16, en remplagant I'hydroxyde d'aluminium 
par de la cellulose blanchie de granulom^trie 6quivalente i 99 % des particules ont 
un diamfetre inf6rieur k 75 \im mesurfie par tamiseur k courant d'air du type Alpine 

30 LS 200. 
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On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structurfe selon Tinvention (80 % en poids sec de raarbre - 20 % en poids sec de 
cellulose blanchie) ^ 46,9 % de concentration en matifere sfeche. 

5 &saLnl21 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 500 granunes sec 
d'lme craie de Champagne de granulom^trie 6quivalente a 45 % des particules ont 
un diamdtre inf^rieur k 2 \im d6tennin6e par la mesure S6digraph 5100 avec 500 
granunes d'un talc australien de granulom6trie 6quivalente i 25 % des particules 
10 ont un diamfetre inffirieur k2\im d6termin6e par la mesure S6digraph 5100 pour 
obtenir un melange pulv6rulent craie-talc k 100 % de concentration en matifere 
sdche. 

Essai n** 22 : 

15 Pour cet essai, illustrant Tinvention, on realise la preparation de la composition 
co-structur6e, sous forme de poudre selon Tinvention, par Tintroduction dans un 
m61angeur et sous agitation de : 

- 500 grammes sec d'une craie de Champagne de granulom^trie telle que 45 % des 
particules ont un diamdtre inf6rieur~i~2"|Sn d6tennin6e par la mesure SfidigrapB" 

20 5100, 

- 500 granmies sec d'un talc provenant d'Australie de granulom6trie telle que 
25 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 2 \im dfiterminde par la mesure 
S6digraph 5100, 

- 10 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom6rique 6gale k 
25 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 

tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d*6thylfene. 

Essai n*" 23 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple mdlange de 900 grammes sec 

30 

d'une suspension aqueuse d'un talc finlandais de granulom6trie 6quivalente k 45% 
des particules ont un diam^tre inf^rieur k 2 \im ddtermin^ par la mesure S^ligraph 



5100 et contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'lin 
polyoxyde d'alkylSne et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosit6 sp6cifique 6gale & 0,4 avec 100 grammes sec d'un kaolin am^ricain de 
granulom6trie 6quivalente ^91% des particules ont un diam^tie inf^rieur ^ 0,5 |xm 
5 d^temiin^ par la mesure S^igraph 5100 pour obtenir une suspension aqueuse h, 
67,8% de concentration d'un m61ange talc-kaolin. 

EXEMPLE2 : 

Get exemple illustre la preparation de compositions composites selon I'invention ^ 
10 divers ratios de pigments ou charges. 

A cet effet, on prepare, avec le meme mode op6ratoire et le m6me materiel que 
dans I'essai n'' 2 ^ I'exception de la quantity d'eau qui est ajout^ en une seule fois 
pour obtenir la concentration en mati&re sdche finale, les compositions composites 
15 selon Tinvention comprenant : 

Essai n"* 24 : 

95 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulomfitrie 6quivalente I B2'% des pafiicuI^"ont un 
20 diamfetre inffrieur ^ 1 (im d6termin6 par la mesure Sddigmph 5100 

5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie dquivalente ^ 45 % des particules ont un 
diamdtre inf^rieur i 2 (xm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,1 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'lm agent 
25 liant compost de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 

m6thacrylate de tristyrylphdnol ^ 25 moles d'oxyde d'fithylfene 
et remise en suspension aqueuse ^ 59,8 % de concentration en mati&re s&che 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,67 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist k la soude et de 
30 viscosit6 sptcifique 6gale a 0,54. 
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Essai 25 : 

90 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norvfigien de granulom^trie 6quivalente k 62 % des particules ont im 
diamfetre inKrieur ^ 1 jim d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
5 10 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulom6trie 6quivalente ^ 45 % des particules ont un 
diamdtre iiif6rieur ^ 2 |xm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,2 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
10 mfithacrylate de tristyrylphfinol k 25 moles d'oxyde d'6thyI6ne 

et remise en suspension aqueuse k 59,8 % de concentration en matidre stehe 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,63 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralis6 k la sonde et de 
viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,54. 
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Essai n^ 26 : 

85 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente k75 % des particules ont un 



diam^tre infSrieuri 1 \im d6termin6^ar la mesure S6digraph3I00 
20 15 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulom6trie 6quivalente ^ 45 % des particules ont un 

diamdtre infdrieur k 2 \ita d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
03 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 

liant compos6 de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
25 m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyldne 

et remise en suspension aqueuse k 34,0 % de concentration en mati&re s6che 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,78 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale k 
0,54. 
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Essai n" 27 : 

80 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granuIom6trie 6quivalente a 62 % des particules ont un 
diamfetre inffirieur kl\im d6terniin6 par la mesure S6digraph 5100 
5 20 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulom^trie 6quivalentc S 45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 2 ixm d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,4 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
10 m^thacrylate de tristyrylph^nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse k 59,7 % de concentration en matifere sfeche 
par la mise en cetivre d'eau et de 0,56 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralis6 k la soude et de 
viscosity sp€cifique 6gale k 0JS4, 
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Essai n^ 28 : 

70 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
norv^gien de granulom^trie 6quivalente k75 % des particules ont un 



diEUiifttfe inffineuf &*rjim dStermih^^a^ K mesuf e"S6dign^ti~5t00 
20 30 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulomfitrie iquivalente k45 % des particules ont un 

diamfttie infdrieur k2\im dfiterminfi par la mesure S6digraph 5100 
0,6 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 

liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
25 m6thacrylate de tristyrylphfinol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse k 37,5 % de concentration en mati&re sdche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,64 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosity spdcifique 6gale k 
0,54. 

30 
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Essai 29 : 

70 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulom^trie 6quivalente ^ 62 % des particules ont un 
diam^tre inf6rieur ^ 1 \xm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
5 30 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de graaulom6trie 6quivalente k 45 % des particules ont un 
diamfetre inffirieur h 2 \im d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
0,6 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant composfi de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
10 m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse ^58,0 % de concentration en matidre s^che 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,49 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium partiellement neutralist de 
viscosity sp6cifique tgale k 0,5. 

15 

Essai n*^ 30 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple m61ange de 700 graixmies sec 
d'une suspension aqueuse d'un marbre norv6gien de granulomfitrie tquivalente k 
62 % des particules ont un diamStre inf6rieur k 1 \im d6ternun6'paFTa~mesure" 

20 S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosit6 sptcifique 6gale k 0,7 avec 300 grammes sec d'une suspension aqueuse 
de talc finlandais de granulom6trie 6quivalente k 45 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur k 2 \im d€tennin6 par la mesure S6digraph 5100 contenant 0,08 
% en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde d'alkylSne et 0,15 % 

25 en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sptcifique tgale k 0,4 pour 
obtenir une suspension aqueuse k 66,4 % de concentration d'un m61ange marbre- 
talc. 

Essai n^ 31 : 

30 50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

nor^6gien de granulomttrie tquivalente k62 % des particules ont un 
diam&tre inf6rieur k 1 (xm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
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50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom^trie ^quivalente h 45 % des particules ont iin 
diamdtre inf6rieur & 2 \mi d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
1,0 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
5 liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 

m6thactylate de tristyrylphfinol i 25 moles d'oxyde d'6thylfene 
et remise en suspension aqueuse ^ 59,8 % de concentration en mati&re s^he 
par la mise en ceuvre d'eau et de 0,7 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyaciylate de sodium partiellement neutralist de 
10 viscositfi sp6cifique 6gale i 0J5 et 0,2 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un condensat d'acide naphtaldne sulfonique. 

Essai n*^ 32 : 

25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
15 norvtgien de granulom6trie 6quivalente i 62 % des particules ont un 

diam^tre inf6rieur k 1 \im d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie tquivalente k45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 2 \im d6termin6 par la mesure S6digraph 5lU0 
20 1,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 

liant compost de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6noI k 25 moles d'oxyde d'dthyldne 
et remise en suspension aqueuse k 56,6 % de concentration en matidre stehe 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,63 % en poids sec, par rapport au poids sec 
25 total des charges, d'un polyacrylate de sodium partiellement neutralist de 

viscositt sp6cifique 6gale k OJS et 0,05 % en poids sec, par rapport au poids 
sec total des charges, d'un condensat d'acide naphtal&ne-sulfonate. 



EXEMPLE 3 : 

30 Get exemple illustre la preparation de compositions composites selon I'invention 
avec difftrentes quantitts d'agent liant pour une mtme composition en pigment 
ou charge. 
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A cet effet, on pr6pare avec le m6ine mode op6ratoire et le mSme materiel que 
dans I'exemple 2, les compositions composites selon rinvention 
comprenant comme charges : 
5 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv6gien de granulom^trie 6quivalente & 62 % des particules ont un 
diam^tre inf6rieur ^ 1 d6tennin6 par la mesure Sfidigraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom^trie 6quivalente ^ 45 % des particules ont un 
10 diamdtre inf6rieur k 2 \im d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100. 

et comme liant diff€rentes quantit^s d'un m6me agent iiant. 

Ces difKrentes quantit6s test6es de Tagent liant, compos6 de 90% en poids d'acide 
acrylique et 10% en poids de m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde 
15 d'6thylfene,sont : 

Essai n^3 

0,13 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant 



20 La remise en suspension aqueuse h 36,8 % de concentration en mati^re s^che est 
effectufc par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosity sp6cifique 
6gale a 0,54. 

25 Essai n" 34 : 

0,25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse h 36,6 % de concentration en matidre s&che est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
30 poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosity sp6cifique 
6gale ^ 0,54. 



27 



gesrille rectifi^e 



Essain^35 : 

038 % en poids sec, par rapport aii poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse k 36,7 % de concentration en matifere sfeche est 
5 effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
6galei0,54. 

Essai n° 36 : 

10 1,25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de I'agent liant. 

La remise en suspension aqueuse 36,1 % de concentration en matifere sdche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'lm polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
15 6galea0,54. 

EXEMPLE4 : 

Get exemple illustre la preparation de compositions composites selon Tinvention 
avec des charges"6u pigments de difffirentes granulom6triesT 

20 

A cet effet, on prepare avec le m6me mode op6ratoire et le m6me materiel que 
dans Texemple 2, les compositions composites selon Tinvention comprenant : 

Essai n° 37 : 

25 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv6gien de granulom6trie fiquivalente a 62 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur i 1 jxm d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie 6quivalente i 45 % des particules ont un 

30 diamfetre inf^rieur k2\im d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
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0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'nn agent liant 
compost de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
mfthacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse ^36,5 % de concentration en matifere sfeche 
5 par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un poly aery late de sodium de viscosity sp6cifique 6gale k 

0,54. 



Essai n** 38 : 

10 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv6gien de granulom6trie 6quivalente & 35 % des particules ont un 
diamfetre inf^rieur 4 1 fxm d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom^trie ^quivalente k 45 % des particules ont un 
15 diamfetre inffirieur k2\im d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thylfene 
et remise en suspension aqueuse k 36,4 % de concentration en mati&re sfeche 
20 par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d*un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale k 
0,54. 



Essai n** 39 : 

25 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 

norv6gien de granulomfitrie fiquivalente k75 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur k 1 \im d6teniiin6 par la mesure S6digraph 5100 
25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
australien de granulom6trie 6quivalente k25 % des particules ont un 

30 diamdtre inf6rieur k2\im d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
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0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol ^ 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse a 35,4 % de concentration en matidre sfeche 
5 par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralise par la soude, de 

viscosit6 sp6cifique 6gale ^ 0,5. 

Essai n*^ 40 : 

10 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv6gien de granulom6trie equivalente i^lS % des particules ont un 
diamfetre inffirieur a 1 fxm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
25% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
am6ricain de granulom6trie 6quivalente § 35 % des particules ont un 
15 diamfetre inffirieur llycax mesur6 par la m6thode S6digraph 5100 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
methacrylate de tristyrylphfinol a 25 moles d^oxyde d'6thyldne 
eFremise en suq)ehsion aqueuse a 36,1 % de concentraftionen matifefe 3feche 
20 par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralise par la soude, de 
viscosite specifique egale k 0,5. 

Essai n** 41 : 

25 50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de craie de 

champagne de granulometrie equivalente k 36 % des particules ont un 
diamfetre inferieur i 2 jxm ddtermine par la mesure Sedigraph 5100 
50% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
australien de granulometrie equivalente i 25 % des particules ont un 

30 diametre inferieur i 2 jxm determine par la mesure S6digraph 5100 
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2 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse i 59 % de concentration en matifere sfeche par 
5 la mise en oeuvre d'eau et de 035 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, de 

viscosity sp6cifique tgale k 0,5. 

Essai nM2 : 

10 Get essai est un essai comparatif de Tessai pr6c6dent et iUustre la pr6paration 
d'une suspension aqueuse selon I'art anttrieur par simple melange de 

50% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'une 
suspension de craie de Champagne de granulom6trie 6quivalente k 
36 % des particules ont un diamfetre inftrieur klym d6terniin6 par la 
15 mesure S6digraph 5100 et contenant 0,07 % en poids sec d'lrn 

polyacrylate de sodium de viscosit6 sptcifique tgale k 0,7 
50% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'une 
suspension de talc australien de granulom6trie tquivalente k2S % des 
particules ont un diametre inteneur S" Z \im ^6iermine^^'1a mesure 
20 S€digraph 5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en 

poids sec d'lm polyoxyde d'alkyldne et 0,15 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodixmi de viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,4 
pour obtenir une suspension aqueuse kllj % de concentration en matifere. 
s&che d'un melange craie-talc 

25 

EXEMPLE5 : 

Get exemple conceme I'utilisation de divers agents liants. 

Dans ce but, on prepare avec le m€me mode optratoire et le mSme matdriel que 
dans Tessai n** 2, les compositions composites selon Tinvention comprenant 
30 comme charges 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de 
marbre norvtgien de granulomttrie 6quivalente k 15 % des particules ont un 
diamdtre inf€rieur k 1 \im d6termin6 par la mesure Stdigraph 5100 et 25 % en 



31 



poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc flnlandais de 
granulom6trie 6quivalente a 45 % des particules ont un diamfetre inf6rieur a 2 fiin 
d6termm6 par la mesure S6digraph 5100 et comme liant diff6rentes quantit6s des 
diff6rents agents Hants suivants : 

5 

Essai n" 43 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est xm acide polyacrylique de viscosit6 spteifique 6gale S 1,78. 
La remise en suspension aqueuse k 59,7 % de concentration en matiSre sfeche est 
10 effectute par la mlse en oeuvre d'cau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscosity sptcifique 6gale ^ 0,5. 

Essai n*" 44 : 

15 0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un acide polyacrylique de viscosit6 sp6cifique 6gale a 1,55. 
La remise en suspension aqueuse ^ 60,4 % de concentration en matifere s6che est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges,^'un polyacrylate partielTement neutralist pafla soudeT 

20 de viscositt sptcifique tgale ^ 0,5. 

Essai n** 45 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un acide polyacrylique de viscosit6 sp6cifique tgale ^ 0,95, 
25 La remise en suspension aqueuse \ 59,8 % de concentration en matifere stche est 
effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscositt sptcifique tgale 0,5. 
Essai n^ 46 : 

30 0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un polyacrylate acide neutralist i 10 % par de la soude, de viscositt sptcifique 
tgale 1 5,00. 



